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OBTENCIÓN DE BIODIESEL A PARTIR DE ACEITES DE FRITURAS, 
UTILIZANDO UN NUEVO CATALIZADOR 
 
 
 
 
RESUMEN 
  
 
Se obtuvo biodiesel a partir de aceites de frituras, mediante transesterificación catalítica 
heterogénea, utilizando como catalizador fosfato de vanadilo producido a partir de  pentóxido de 
vanadio agotado, proporcionado por la empresa PROQUIANDINOS S.A. 
 
Se inició con un pre-tratamiento del aceite de frituras eliminando humedad por calentamiento; 
reteniendo sólidos suspendidos y disminuyendo el índice de acidez de 14 a 10,6% en un filtro de 
celulosa. Posteriormente, al catalizador agotado se sometió a un tratamiento térmico por 
combustión en microondas, calcinación y mediante un método sonoquímico con ácido fosfórico 
en medio acuoso se obtuvo fosfato de vanadilo. Utilizando aceite de frituras, fosfato de vanadilo 
y metanol en un reactor que soporta altas presiones, a 115 °C y con un 3% de catalizador se obtuvo 
biodiesel. Finalmente, aplicando el software estadístico STATGRAPHYCS  con un diseño 
multifactorial 22 se determinó las condiciones óptimas de reacción en función de la relación 
aceite/metanol y tiempo de reacción.  
 
Se concluye que el rendimiento de la reacción sonoquímica de obtención de fosfato de vanadilo 
es de 86,38% en 3 horas y que las condiciones óptimas del proceso transesterificación  son: 
relación molar aceite/metanol de 1:12,83 y 4,85 horas de reacción.  
 
 
PALABRAS CLAVE: /ACEITE DE FRITURAS/ TRANSESTERIFICACIÓN/ CATÁLISIS 
HETEROGÉNEA/ MÉTODO SONOQUÍMICO/ OPTIMIZACIÓN/ BIODIESEL/ FOSFATO 
DE VANADILO / PENTÓXIDO DE VANADIO / 
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OBTAINING OF BIODIESEIL FROM FRYING OIL USING A NEW CATALYST 
 
 
 
 
ABSTRACT 
 
 
Biodiesel made by frying oil was obtained by means of heterogeneous catalytic transesterification, 
using vanadyl phosphate as catalyst. This catalyst was produced from drained vanadium 
pentoxide, and it was given by a company called PROQUIANDINOS S.A.   
 
First of all, a previous treatment to frying oil was made in order to eliminate moisture, retain 
suspended solids, and reduce acid index from 14 to 10,6 %. To reduce this index a cellulose filter 
was used. Secondly, the drained catalyst was exposed to burning in microwave, calcination, and 
using a sonochemical method with phosphoric acid vanadyl phosphate was obtained. Utilizing 
frying oil, vanadyl phosphate and methanol, a reactor that supports high pressures at 115 °C and 
3% of catalyst, biodiesel was obtained. Finally, applying a statistic software called 
STATGRAPHYCS and a multifactorial design 22, the optimal reaction conditions were 
determined. Those conditions were related to the ration frying oil/methanol and reaction time. 
 
To conclude, the performance of the reaction to obtain vanadyl phosphate using a sonochemical 
method is 86.38 % in 3 hours, and the optimal reaction conditions in the heterogeneous catalytic 
transesterification process are molar ration frying oil/methanol 1:12.83 and 4.85 hours. 
 
 
 
KEY WORDS: /FRYING OIL/ TRANSESTERIFICATION/ HETEROGENEOUS 
CATALYTIC/ SONOCHEMICAL METHOD/ OPTIMIZATION/ BIODIESEL/ VANADYL 
PHOSPHATE/ VANADIUM PENTOXIDE / 
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INTRODUCCIÓN 
 
 
En la actualidad, todos los países del mundo dependen del petróleo y sus productos derivados, 
pues es un suministro de energía relativamente abundante y barata. Sin embargo, en los últimos 
años ha descendido la disponibilidad mundial de esta materia, por lo que su costo relativo ha 
aumentado, llegando a romper record como en el año 2012 que en nuestro país se comercializó 
cada barril de petróleo a 99 dólares, haciendo pensar y estimar que la probabilidad de que a 
mediados del siglo XXI el petróleo escasee y por consecuencia que ya no se use comercialmente 
de la forma habitual. 
 
De modo que la extracción de los yacimientos que quedan en nuestro país se va haciendo 
cada vez más difícil y más caro, es por esta razón su alto precio. Se estima que el suministro 
futuro dependerá de nuevos yacimientos, y estos cada vez serán más pequeños  y se requiere 
cada vez de mayor tecnología para su extracción. Por esta razón se decidió estudiar y obtener 
biocombustibles, como una solución al  problema de demanda energética y la sustitución de los 
derivados del petróleo 
 
Por lo que este trabajo de investigación se enfoca en la obtención de biodiesel a partir de aceites 
de frituras mediante un proceso de transesterificación catalítica heterogénea usando  fosfato de 
vanadilo como catalizador,  y aceites de frituras como materia prima de segunda generación, 
aceites que son generalmente desechados al alcantarillado o como basura común generando otro 
problema de contaminación ambiental, al mismo que previamente se desarrolló un proceso de pre 
tratamiento empleando filtros de celulosa fabricados con materiales desechables.  
 
Mientras que el fosfato de vanadilo se obtuvo a partir de una reacción sonoquímica  con ácido 
fosfórico y pentóxido de vanadio en medio acuoso,  pentóxido de vanadio agotado desechado por 
la empresa PROQUIANDINOS S.A encargada de la producción de ácido sulfúrico a nivel 
nacional, el mismo que fue sometido a un tratamiento térmico para el aprovechamiento del 
pentóxido de vanadio en el proceso. Por lo que estos catalizadores generados que son: el fosfato 
de vanadilo, pentóxido de vanadio agotado y pentóxido de vanadio tratado fueron caracterizados 
mediante un análisis químico cuantitativo por absorción atómica, espectroscopia infrarroja, 
microscopia óptica, tamaño, morfología y forma.
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La obtención de biodiesel mediante una reacción de transesterificación catalítica heterogénea, 
está en función de varios factores como: el tiempo de reacción, cantidad de catalizador, 
temperatura y relación estequiométrica molar aceite metanol por lo que se estableció un diseño 
experimental multifactorial en el programa estadístico STATGRAPHICS, que nos permite 
determinar las condiciones óptimas de reacción mediante una superficie de respuesta a nivel de 
laboratorio tomando como factores óptimos la relación metanol/aceite y el tiempo de reacción 
debido a un diseño experimental de dos factores y dos niveles, pues se mantuvo constante la 
temperatura de reacción por restricciones en el equipo utilizado y la cantidad de catalizador 
determinada previamente. 
 
Finalmente se evaluó la calidad del producto obtenido mediante ciertos aspectos fisicoquímicos 
como la densidad, viscosidad, punto de inflamación, poder calorífico y cantidad de azufre de 
acuerdo a la norma ASTM D 6751 para biodiesel y un análisis cualitativo mediante cromatografía 
de gases y espectroscopia infrarroja mostrando valores satisfactorios como biodiesel. Dichos 
procedimientos experimentales fueron realizados en los laboratorios de la Facultad de Ingeniería 
Química de la Universidad Central del Ecuador.
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1.  EL BIODIESEL 
  
 
1.1.  ¿Qué es el biodiesel? 
 
 
El biodiesel se define como un combustible compuesto por esteres de alquilo de ácidos grasos de 
cadena larga, presentan principalmente en aceites vegetales como triglicéridos. Así pues, el 
biodiesel, al producirse únicamente a partir de aceites vegetales o grasas animales, es renovable 
y biodegradable.  
 
La producción de biodiesel no es algo nuevo, ya que la idea de usar el aceite vegetal como 
combustible se remonta a 1895, fecha en la cual se empieza a concebir un motor tipo diésel. La 
idea fue desarrollada por Rudolf Diésel, que en 1909 fabricó el primer motor diésel que 
funcionaba con aceite vegetal (maní o cacahuete). En 1912, Rudolf Diésel dijo, el uso de los 
aceites vegetales como combustible en el motor puede parecer insignificante hoy, pero tales 
aceites pueden convertirse, con el curso del tiempo, en algo tan importante como el petróleo. [1] 
Este combustible puede ser utilizado puro  y se lo conoce como gasoil verde (B100), o en mezclas 
con diésel de petróleo en diferentes concentraciones, una de las concentraciones más utilizada es 
la B20 es decir 20 partes del biodiesel por cada 80 de diésel de petróleo, pero también se dan 
mezclas B10, B15, B20. [2] 
 
En 2009, la ASTM (American Society for Testing and Materials) publicó los estándares y 
especificaciones para biodiesel que se muestran a continuación: 
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Tabla 1. Normas ASTM D6751 para biodiesel 
 
 
   Fuente: NTE INEN 2482 (2009), Biodiesel Réquisits, Primera Edición, Quito, p. 3 
 
 
1.2.  Procesos catalíticos para la obtención de biodiesel 
 
Tradicionalmente el biodiesel es obtenido mediante una transesterificación de aceites o grasas, 
haciendo reaccionar un alcohol de cadena corta (usualmente metanol) en presencia de un 
catalizador. Las materias primas más frecuentes para la producción de biodiesel son los aceites 
de las oleaginosas de producción mundial, tales como girasol, soya, palma africana y otros. La 
reacción de transesterificación depende principalmente de la naturaleza de la materia prima, la 
concentración del catalizador, la relación molar alcohol-aceite, la temperatura, la agitación, 
presión y tiempo de reacción, el contenido de humedad, y de ácidos grasos libres 
 
H2C-OCOR’                                     Catalizador  H2C-OH      ROCOR’ 
  HC-OCOR’’     +     3ROH            HC-OH        +      ROCOR’’ 
H2C-OCOR’’’       H2C-OH                 ROCOR’’’ 
Triglicéridos  Metanol   Glicerol               Metilésteres   
Figura 1. Reacción de transesterificación general 
 
En la reacción de transesterificación  que se muestra en la  Figura 1, un mol de triglicéridos 
reacciona con tres moles de alcohol para formar un mol de glicerol y tres moles de los respectivos 
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alquilésteres, en una secuencia de tres reacciones reversibles donde los triglicéridos son 
convertidos a diglicéridos, monoglicéridos y finalmente glicerol. El glicerol y los ésteres son 
productos inmiscibles que se distribuyen en dos fases después de la reacción. Estas fases pueden 
ser separadas después de decantar o centrifugar. Existen varios tipos de catálisis para la 
transesterificación pero comercialmente para la producción de biodiesel la más comúnmente 
utilizada es la catálisis homogénea, que se divide en alcalina y ácida. También se han utilizado 
otros tipos de catalizadores heterogéneos (en fase sólida). Otras alternativas interesantes pueden 
ser la utilización de catalizadores enzimáticos como las lipasas y la pirolisis. [3] 
 
H2C-OCOR’                                         K1                   H2C-OH        
  HC-OCOR’’     +     CH3OH                            HC-OCOR’’       + H3C-OCOR’ 
H2C-OCOR’’’                      H2C-OCOR’’’                  
                                                            K2 
Triglicérido               Metanol           Diglicérido              Metiléster 
 
 H2C-COH                                             K3                   H2C-OH        
  HC-OCOR’’     +     CH3OH                            HC-OH        + H3C-OCOR’’ 
 H2C-OCOR’’’                      H2C-OCOR’’’                  
                                                             K4 
Diglicérido               Metanol           Monoglicéridos              Metiléster 
 
H2C-COH                                           K5                   H2C-OH        
 HC-COH         +     CH3OH                              HC-OH        + H3C-OCOR’’’ 
H2C-OCOR’’’                      H2C-OH                  
                                                            K6 
Monoglicéridos              Metanol            Glicerol               Metiléster 
 
Figura 2. Reacción de transesterificación catalítica global 
 
 
1.2.1. Transesterificación catalítica homogénea básica. La transesterificación alcalina 
homogénea es el proceso preferido por la industria para producir biodiesel. Generalmente es más 
rápida y menos costosa cuando la comparamos con la ácida u otros tipos de catalizador. Las bases 
fuertes como el NaOH y el KOH son los catalizadores más usados. Estos hidróxidos presentan 
altas conversiones a condiciones moderadas y tiempos de reacción cortos, además son menos 
corrosivos para los equipos industriales y requieren pequeños volúmenes de alcohol, lo que 
representa reactores económicos y de menor tamaño.  
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En la Figura 3 se explica el mecanismo de la reacción de la transesterificación alcalina para los 
triglicéridos. Monoglicéridos y diglicéridos reaccionan con el mismo mecanismo 
 
Pre-etapa: 
CH3OH + B → CH3O -  + BH+  
 
Etapa 1:  
 R1OCO-CH2     R1OCO-CH2 
 R2OCO-CH  + CH3O -   →       R2OCO-CH       OCH3  
    CH2-O-C-R3      ←               CH2-O-C-R3 
         O        O- 
Etapa 2: 
R1OCO-CH2     R1OCO-CH2 
 R2OCO-CH   OCH3          →       R2OCO-CH           +   CH3-OCOR3    
    CH2-O-C-R3      ←               CH2-O- 
         O-       
Etapa 3: 
R1OCO-CH2     R1OCO-CH2 
 R2OCO-CH        +       BH+      →       R2OCO-CH     +   B    
    CH2-O-      ←               CH2-OH 
Donde: 
 B, Catalizador Básico 
 R, R1, R2, R3, Cadenas Alifáticas  
 
Figura 3. Mecanismo de transesterificación catalítica básica  
 
Como se muestra en la figura 3 existen algunas etapas en el mecanismo de transesterificación 
catalítica básica que son: 
 
Pre-etapa: La base reacciona con el metanol, produciéndose un metóxido y la forma protonada 
del catalizador.  
 
Etapa 1: Consiste en el ataque nucleofílico del metóxido al grupo carbonilo del triglicérido, 
generándose un intermedio tetraédrico. 
 
Etapa 2: se forman un éster metílico y el correspondiente anión del diglicérido  
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Etapa 3: El anión del diglicérido desprotona al catalizador en el último paso del mecanismo, de 
forma que se regenera la especie activa, lista para reaccionar con otra molécula de metanol y 
comenzar un nuevo ciclo catalítico. Triglicéridos, diglicéridos y monoglicéridos son convertidos 
mediante el mismo mecanismo dando ligar a una mezcla final de ésteres metílicos y glicerol. [4] 
Sin embargo para funcionar óptimamente se requiere de una materia prima de alta calidad, es 
decir de aceites con una concentración baja de ácidos grasos libres, sin gomas ni impurezas.  
 
También es indispensable que su humedad sea mínima, de lo contrario se presentarán reacciones 
secundarias de saponificación o de neutralización, dichas reacciones se muestran en la figura 4 a 
continuación: 
 
      H2C-OCOR’                                    (+H2O)           H2C-OH 
    HC-OCOR’’     +     KOH                                 HC-OH       + 3 KOCOR’ 
                   H2C-OCOR’’’                         H2C-OH 
      Triglicérido            Hidróxido          Glicerol            Jabón 
(+H2O) 
R-OCOH      +     KOH                           RCOOK      +      H2O 
Ácido Graso           Hidróxido           Jabón   Agua 
Figura 4. Reacción de saponificación y neutralización catalítica básica 
 
1.2.2.  Transesterificación catalítica homogénea ácida. Los ácidos más utilizados son los ácidos 
fosfórico, sulfúrico, sulfónico y clorhídrico. Los catalizadores ácidos son recomendados para 
transestérificar aceites con un alto contenido de ácidos grasos libres tales como el aceite de palma 
o los aceites reciclados o de frituras.  
 
La catálisis ácida también se emplea para pre-tratar algunos aceites como una etapa previa a la 
transesterificación básica, debido a que también esterifica los ácidos grasos libres contenidos en 
las grasas y los aceites (ver Figura 5) consiguiéndose altos rendimientos.  
 
Sin embargo, la reacción es lenta y requiere temperaturas y presiones más altas, y de igual manera 
demanda mayores cantidades de alcohol. Al igual que la catálisis básica la reacción es fuertemente 
afectada por la presencia de agua, disminuyendo el rendimiento de la transesterificación. [5] 
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Etapa 1: 
 R1OCO-CH2     R1OCO-CH2 
 R2OCO-CH  + H+    →       R2OCO-CH     OH  
    CH2-OCR3      ←               CH2-O-C-R3 
        O          
Etapa 2: 
R1OCO-CH2     R1OCO-CH2 
 R2OCO-CH   OH      +    ROH   →       R2OCO-CH      OH   
    CH2-O-C-R3      ←               CH2-O-C-R3 
          +         O+ 
         R      H 
Etapa 3: 
R1OCO-CH2     R1OCO-CH2                                    O 
 R2OCO-CH   OH          →       R2OCO-CH      +      R3OCO-R +  H+ 
   CH2-O- C-R3      ←      CH2-OH 
         O+         
   R    H      
Figura 5. Mecanismo de transesterificación catalítica ácida 
 
Mecanismo de reacción homogéneo catalizado por un ácido para la transesterificación de 
triglicéridos:  
 
En la etapa 1: se da la protonación del grupo carbonil por el catalizador ácido 
 
En la etapa 2: se produce un  ataque nucleofílico  del alcohol, formando un intermedio tetraédrico;  
 
En la etapa 3: Finalmente e existe una migración del protón e interrupción del intermedio. Dicha 
secuencia es repetida dos veces. [6] 
 
Por lo general, debido a los números inconvenientes descritos, la catálisis acida se emplea en la 
transesterificación de materias con elevado contenido en ácidos grasos libres o más 
frecuentemente, para realizar una esterificación previa a la transesterificación básica de este tipo 
de materia prima, de forma que se consiga la transformación de los AGL a esteres metílicos con 
un rendimiento elevado, tal como se puede observar en la figura 6. 
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                                         (+Catalizador acido)                  
R’-OCOH      +     CH3OH                           R’COOCH3       +      H2O 
Ácido Graso           Alcohol            Metiléster    Agua 
 
Figura 6. Reacción de esterificación catalítica ácida 
 
1.2.3.  Transesterificación catalítica heterogénea. Los catalizadores heterogéneos son aquellos 
que se encuentran en una fase diferente a la de los reactantes, es decir que no se encuentran 
disueltos en el alcohol o en el aceite, sino que son sólidos y son fácilmente recuperables por 
decantación o filtración al final de la reacción.[7] 
 
Los catalizadores heterogéneos, igual que los homogéneos pueden tener carácter básico o ácido, 
la ventaja de utilizar los catalizadores heterogéneos ácidos radica en que son capaces de esterificar 
los ácidos grasos de un aceite con un gran rendimiento y, además, son indiferentes a la presencia 
de ácidos grasos libres. En este sentido, se han estudiado muchos catalizadores heterogéneos 
ácidos como, por ejemplo, óxidos de metal sulfatado, carbón amorfo sulfatado y resinas ácidas de 
intercambio iónico. Sin embargo, los catalizadores ácidos exhiben actividades catalíticas débiles, 
ya que necesitan tiempos de reacción muy elevados y, además, requieren generalmente altas 
temperaturas de reacción. [8] 
 
1.2.4.  Comparación  entre los procesos de transesterificación catalíticos. Para la comparación 
de los procesos de transesterificación catalítica se creó una tabla que se muestra a continuación, 
en la que se puede evidenciar algunas características o factores a evaluar para cada tipo de 
catalizador. 
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 Tabla 2. Comparación entre los procesos de transesterificación catalítica  
Característica 
a evaluar 
Proceso con catalizador 
homogéneo básico 
Proceso con catalizador 
homogéneo ácido 
Proceso con catalizador 
heterogéneo  
Temperatura 
de reacción  
60 – 70 °C 60-120 °C > 100 °C 
Ácidos grasos 
libres 
Productos saponificados 
Esterificación previa  
Metil esteres Metil esteres 
Agua en 
materia prima 
Dificulta la reacción  Dificulta un poco la 
reacción 
Dificulta muy poco la 
reacción 
Tiempo de 
reacción  
1 a 3 horas 2-8 horas >3 horas 
Recuperación 
del catalizador 
Ninguna Baja Alta 
Relación aceite 
usado metanol 
1:4 a 1:8 1:6 a 1:10 >1:6 
 
 
 
1.3.  Materias primas alternativas (2da  generación) 
 
Como en todo proceso industrial, la producción de biodiesel comienza con la selección de la 
materia prima que puede ser cualquier fuente de triglicéridos de origen animal o vegetal, 
incluyendo aceite de frituras. Actualmente, más del 95% de las materias primas empleadas en la 
producción de biodiesel son aceites comestibles, puesto que sus características físicas y químicas 
afectan considerablemente el proceso y las propiedades finales del biodiesel, dichas 
características más influyentes son la composición, el poder calorífico, la temperatura de fusión 
de la grasa o aceite y la viscosidad. 
 
El aceite de frituras es uno de los grandes responsables de la contaminación del agua. Los aceites 
comestibles provenientes de materias primas como girasol, soja, oliva, maíz o palma, forman en 
la superficie del agua una película difícil de eliminar que afecta su capacidad de intercambio de 
oxígeno y altera el ecosistema. 
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Figura 7. Aceite de frituras 
 
Las grasas animales y los aceites de cocina usados son conocidas como “grasas amarillas” si el 
nivel de ácidos grasos libres es menor al 15% p/p, y “grasas oscuras o marrones” si el contenido 
de AGL es superior al 15% p/p. 
 
Los aceites residuales de cocina usados son principalmente obtenidos de la industria de 
restaurantes o reciclados en sitios especiales. Puede no tener ningún costo o un 60% menos que 
los aceites refinados dependiendo de la fuente y la disponibilidad. Los aceites usados presentan 
un gran nivel de reutilización, y muestran una buena aptitud para su aprovechamiento como 
biocombustible. 
 
Sin embargo, estos aceites tienen propiedades tanto del aceite crudo como del refinado. El calor 
y el agua aceleran la hidrólisis de los triglicéridos y aumenta el contenido de ácidos grasos libres 
en el aceite. El material insaponificable, la viscosidad y la densidad aumentan considerablemente 
debido a la formación de dímeros y polímeros, pero el índice de yodo y la masa molecular 
disminuyen. [9] 
 
 
1.3.1.  Propiedades físicas y químicas para los aceites de frituras. Las propiedades físicas y 
químicas de los aceites tienen una gran importancia práctica. Y estas son las que  utilizaremos en 
la caracterización del aceite de frituras: 
 
 Densidad 
La densidad del aceite es la relación entre su peso y su volumen, y para el caso particular de 
los aceites y grasas, ya que la densidad de los mismos varía en función del tipo de aceite o 
grasa que sea y a su vez de la temperatura a la que se encuentre el aceite 
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 Viscosidad 
Es una propiedad fisicoquímica que cuantifica la resistencia a fluir, los aceites tienen una 
alta viscosidad debido a la estructura en largas cadenas de sus moléculas de glicéridos, esta 
disminuye con el aumento de temperatura. 
 
 Índice de Refracción  
Se define como el cociente entre el seno del ángulo de incidencia y el seno del ángulo de 
refracción de la luz monocromática al pasar del aire a un medio ópticamente más denso. El 
índice de refracción depende de la composición de la muestra, la temperatura y la longitud 
de onda de la radiación utilizada. Generalmente se mide a 20, 25 o 40 grados Celsius. El 
valor del índice de refracción está relacionado con grado de saturación y es un indicativo de 
la pureza del aceite 
 
 Índice de Acidez  
El índice de acidez o número de ácido mide el grado de hidrólisis de una grasa y se define 
como el número de miligramos de KOH, necesarios para neutralizar los ácidos grasos libres 
en un gramo de grasa. 
 
 Índice de Saponificación  
Se basa en la hidrolisis de las grasas con una base. El índice de saponificación es el número 
de miligramos de KOH requeridos para saponificar un gramo de aceite o grasa. [10] 
 
 
1.4.  Parámetros que afectan la reacción de transesterificación  
 
La transesterificación de aceites vegetales depende de las condiciones de reacción utilizadas en 
el proceso, tales como: temperatura, tiempo de reacción, relación molar alcohol: aceite, tipo de 
alcohol, tipo y concentración de catalizador, contenido de ácidos grasos libres y humedad. 
 
 
1.4.1. Temperatura de reacción. La transesterificación ocurre a variadas temperaturas 
dependiendo del aceite y alcohol empleado. Aunque al incrementar la temperatura el rendimiento 
aumenta y el tiempo de reacción se reduce, se recomienda que la temperatura no exceda el punto 
de ebullición del alcohol, porque se vaporiza y forma burbujas que limitan la reacción en las 
interfaces alcohol/aceite/biodiesel. [11] 
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Tabla 3. Ejemplos del efecto de la  temperatura en la reacción 
 
Fuente: UPCOMMONS, Estudio y desarrollo de una planta piloto para la obtención de biodiesel 
[en línea]. [Fecha de consulta: 27 de abril del 2014]. Disponible en: 
http://upcommons.upc.edu/pfc/bitstream/2099.1/10147/1/Mem%C3%B2ria.pdf 
 
1.4.2.  Relación alcohol: aceite. En la alcoholisis química se utilizan relaciones molares mayores 
a la estequiometria (> 3:1), alimentando un exceso de alcohol. Sin embargo, esto puede generar 
problemas de separación de las fases, disminuye el rendimiento y aumenta los costos de 
producción. La relación molar óptima en catálisis básica es 6:1 (rendimientos > 93%), esto indica 
que la catálisis ácida requiere mayor relación molar que la catálisis básica. [12] 
Tabla 4. Ejemplos del efecto de la relación molar alcohol: metanol en la reacción  
 
Fuente: UPCOMMONS, Estudio y desarrollo de una planta piloto para la obtención de biodiesel 
[en línea]. [Fecha de consulta: 27 de abril del 2014]. Disponible en: 
http://upcommons.upc.edu/pfc/bitstream/2099.1/10147/1/Mem%C3%B2ria.pdf 
 
1.4.3.  Tipo de alcohol. Comercialmente el metanol es el alcohol más utilizado, aunque se pueden 
utilizar otros como: etanol, propanol, isopropanol, butanol, isobutanol, pentanol e isopentanol. La 
selección del alcohol depende de los costos, del desempeño en la etapa de separación, y que 
provenga de fuentes renovables. Se ha encontrado que durante la reacción se forma una emulsión 
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que desaparece formando dos fases líquidas cuando se utiliza metanol, pero dicha emulsión 
permanece al emplear etanol, evitando la separación y purificación de las fases. Esto se puede 
evitar evaporando el alcohol al terminar la reacción. Se ha reportado que la etanólisis mejora 
cuando se utiliza NaOH, debido a que se incrementa la solubilidad del alcohol en el aceite. 
 
El contenido de ácidos grasos libres y la humedad son parámetros fundamentales para determinar 
la viabilidad del proceso de transesterificación de aceites vegetales. Para llevar la reacción 
catalizada a la terminación se necesita un valor de ácidos grasos inferior al 3%. [13] 
 Tabla 5. Ejemplos del efecto del tipo de alcohol en la reacción   
 
Fuente: UPCOMMONS, Estudio y desarrollo de una planta piloto para la obtención de biodiesel 
[en línea]. [Fecha de consulta: 27 de abril del 2014]. Disponible en: 
http://upcommons.upc.edu/pfc/bitstream/2099.1/10147/1/Mem%C3%B2ria.pdf 
 
1.4.4.  Tipo de catalizador. El tipo de catalizador depende de la naturaleza del aceite utilizado 
(contenido de AGL y humedad) y de su precio. Si el aceite tiene un alto contenido de AGL y 
humedad se recomienda emplear catalizadores ácidos, ya que la catálisis básica favorece las 
reacciones de saponificación.  
 
Sin embargo, los catalizadores básicos son los más utilizados en la industria por que se requieren 
temperaturas y relación molar alcohol: aceite bajas, tiempos cortos de reacción, y corroen menos 
los equipos y tuberías. [14] 
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Tabla 6. Ejemplo del efecto del tipo de catalizador en la reacción 
 
Fuente: UPCOMMONS, Estudio y desarrollo de una planta piloto para la obtención de biodiesel 
[en línea]. [Fecha de consulta: 27 de abril del 2014]. Disponible en: 
http://upcommons.upc.edu/pfc/bitstream/2099.1/10147/1/Mem%C3%B2ria.pdf 
 
1.4.5.  Concentración del catalizador. Este parámetro afecta el rendimiento hasta ciertos valores, 
ya que promueve la formación de sales, y genera costos adicionales por su consumo.  
Se ha encontrado que los mayores rendimientos en la metanólisis de aceite se obtienen a una 
concentración de 1% peso. [15] 
 
Tabla 7. Ejemplos del efecto de la concentración de un catalizador en la reacción 
 
Fuente: DOMINGUES, Carina, Vanadium phosphate catalysts for biodiesel production from 
acid industrial by-products [en línea]. [Fecha de consulta: 27 de abril del 2014]. 
Disponible en: http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S016816561200404X 
 
1.4.6.  Tiempo de reacción. Se ha encontrado que el rendimiento aumenta con el tiempo de 
reacción. Se ha reportado que la conversión aumenta de 87.81% a 88.90%, con tiempos de 
reacción de 50 y 90 minutos, respectivamente, cuando se transesterifica aceite de ricino 
(catalizador al 0.5% peso, relación molar 3:1, a 63 °C). También se ha encontrado que se requiere 
menor tiempo de reacción cuando se emplea metanol en lugar de etanol, con similares condiciones 
de operación, ya sea en catálisis ácida o alcalina, para alcanzar el mismo rendimiento. [16]  
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Tabla 8. Ejemplos del efecto del tiempo de reacción 
 
Fuente: DINIS, Ana, Obtención de biodiesel por transesterificación de aceites vegetales [en 
línea]. [Fecha de consulta: 27 de abril del 2014]. Disponible en: 
http://dehesa.unex.es:8080/xmlui/handle/10662/154 
 
1.4.7.  Contenido de ácidos grasos libres y humedad. Estos parámetros son fundamentales para 
determinar la viabilidad de la alcoholisis del aceite vegetal, dado a que altas concentraciones de 
uno de ellos o de los dos favorecen el proceso de saponificación.  
 
Se reporta que empleando aceites vegetales crudos se obtiene una conversión entre el 65% y el 
84%, mientras que con aceites refinados, bajo las mismas condiciones, el rendimiento está entre 
94% y 97%. Se ha encontrado que con H2SO4 (1,43% peso) se reduce el contenido de AGL del 
14% al 1% en peso de aceite de jatrofa.  
 
Por lo tanto, para obtener rendimientos altos el alcohol y catalizador deben ser anhidros (alcohol 
al 99%; NaOH o KOH al 99% de pureza), y el aceite se debe purificar o refinar para reducir el 
contenido de agua y AGL por debajo del 1% y 3%, respectivamente. [17] 
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1.5. Ventajas  y desventajas del biodiesel 
 
Tabla 9. Ventajas y desventajas de utilizar Biodiesel 
N Ventajas Desventajas 
1 Empleo de fuentes naturales renovables 
como materias primas, tales como aceite 
vegetal usado. 
Incompatibilidad a bajas temperaturas 
con el diésel 
2 Sustitución del diésel convencional en 
motores, quemadores y turbinas; así 
como en autobuses, taxis y maquinaria 
agrícola sin necesidad de reconversión 
mecánica. 
Mayor viscosidad. Debido a que el 
biodiesel tiene una viscosidad mayor que 
el diésel pueden existir problemas de 
pérdidas de flujo a través de los filtros e 
inyectores. 
3  Es un combustible no toxico, 
biodegradable, no inflamable, con 
mayor capacidad de lubricación que el 
diésel normal 
Precios poco competitivos frente a los 
derivados fósiles y el enfrentamiento de 
cultivos energéticos,  desfavorable en el 
mercado. 
4 La cantidad de Azufre y aromáticos que 
pose es casi nula y tiene presencia de 
oxigeno libre lo que favorece a tener una 
combustión completa  
Glicerina Libre y Total. Hay que controlar 
muy bien los niveles de estos dos 
parámetros debido a que afectan de forma 
muy directa a la bomba de inyección 
5 Alto poder de lubricante, el cual ayuda a 
proteger al motor, reduciendo el 
desgaste y el ruido del mismo, 
abaratando los costos de mantenimiento 
Produce un mayor consumo en los 
vehículos debido a que tiene menos poder 
calorífico y tarda más tiempo en la 
combustión. 
 
 
1.6.  Catalizador heterogéneo sólido  
 
El catalizador está presente en la reacción en una fase diferente a la de los reactivos. Generalmente 
el catalizador es un sólido y los reactivos son fluidos. La separación más simple y completa del 
catalizador del producto provoca que la catálisis heterogénea sea más atractiva económicamente. 
Uno de los inconvenientes que presenta los catalizadores heterogéneos es la desactivación, esta 
puede originarse por sinterizado de la superficie, envenenamiento irreversible provocado por 
alguna sustancia o ensuciamiento provocado por la deposición de carbón u otras sustancias.  
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Dependiendo de la sustancia sobre la cual se ha manufacturado, el catalizador puede ser orgánico 
(enzimas o ácidos orgánicos) o inorgánicos (metales, óxidos metálicos, etc.). Finalmente, basado 
en la acción la catálisis puede clasificarse en enzimática, acido-base, fotocatalítica, etc. [18] 
 
 
1.6.1.  Características de los catalizadores heterogéneos. La eficiencia de una reacción catalítica 
depende primariamente de las características del catalizador que debe ser altamente selectivo para 
efectuar la síntesis que interese reduciendo a un mínimo o eliminando la formación de substancias 
secundarias; poseer una alta reactividad para optimizar el rendimiento del producto que se 
sintetice y ser estable, una vez que debe ser resistente a la desactivación por envejecimiento, por 
substancias contaminantes y por las condiciones de reacción. 
 
El empleo de un sólido como catalizador impone el conocimiento de un conjunto de 
características mediante las cuales es factible describir el catalizador en lo concerniente a la 
constitución y estructura. 
 
Los catalizadores se emplean frecuentemente no como sustancias puras sino más bien como 
mezcla de compuestos o compuestos constituidos de varios componentes cuya naturaleza y 
proporción influencian notablemente sobre las propiedades catalíticas. 
 
Los componentes de un catalizador por las funciones que cumplen son el agente activo, el 
promotor y el soporte. 
 
 El agente activo.- determina preponderantemente la actividad catalítica y su proporción 
puede variar desde la totalidad hasta una mínima fracción de la masa total del catalizador. 
 
 Promotor.- Es aquel componente que añadido al agente activo mejora la selectividad y 
actividad del catalizador, además de su estabilidad, no obstante que es una sustancia que por 
sí misma no posee actividad catalítica.  
 
 El soporte.- es el componente de un catalizador que sirve de matriz para la dispersión de 
ciertas substancias activas de las de baja área de superficie. Atreves de la dispersión se 
consigue aumentar significativamente la actividad catalítica del agente activo. Los soportes 
constituyen solidos porosos de alta área de superficie en los que vale citar los siguientes: 
alúmina, gel de sílice, zeolitas, carbón activado etc. 
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a) Características Químicas de un catalizador  
 
Las características químicas de un catalizador se aplica, tanto al establecimiento de la 
constitución química global, como a la de la constitución química de las superficies en lo que 
tiene relación a las impurezas que contaminan al solido por adsorción. 
 
La composición global de un catalizador se establece mediante la realización de análisis 
químicos por métodos perfectamente conocidos. 
 
El análisis de la constitución química de la superficie de los catalizadores y de la presencia de 
substancias contaminantes debido al fenómeno de adsorción, requiere del concurso de métodos 
instrumentales de alta sofisticación. El análisis de la constitución química de las superficies de 
los catalizadores se efectúa mediante el uso de espectroscopia de Auger y de la difracción de 
electrones de baja energía. En cambio, la detención de impurezas depositadas por adsorción 
se investiga mediante el concurso de la espectroscopía infrarroja y la difracción de electrones. 
 
b) Características físicas de un catalizador 
 
La caracterización física de un catalizador incluye la determinación del tipo de estructura 
reticular que proveen los centros activos localizados en la superficie y sus correspondientes 
interacciones energéticas, además de las imperfecciones reticulares. 
 
Mediante el empleo de métodos de investigación de superficie, tales como la microscopia 
electrónica y de emisión, la resonancia del spin electrónico, la difracción de electrones y de 
rayos X, etc., es posible dilucidar la estructura superficial de los sólidos catalíticos y diseñarlos 
para aplicaciones específicas con el fin de posibilitar el mejoramiento de sus propiedades 
catalíticas. Las características estructurales de un sólido catalítico que revisten mayor valor 
son: el área específica, porosidad, densidad, tamaño de partículas y fragilidad. 
 
Área específica.- es una propiedad fundamental porque en cierto modo se correlaciona con la 
actividad del catalizador. En cambio, el área de superficie interna tiene relación con la 
actividad del catalizador. Interesa de modo particular conocer, tanto el área específica externa 
como interna del catalizador. 
 
  
 
20 
 
Porosidad.- es una propiedad de los sólidos catalizadores que está relacionado a la superficie 
interna de los mismos. Se denomina porosidad volumétrica a la relación entre el espacio vacío 
interno de una partícula sólida y el volumen externo total de la misma. La porosidad determina 
el grado de difusión de las moléculas tanto de los reactivos como de los productos formados, 
siendo más factible en la medida que el diámetro de los poros favorezca el paso de dichas 
moléculas. Además, la porosidad de un catalizador determina la forma de adsorción física de 
los gases y en consecuencia tiene influencia sobre la adsorción química de los mismos. 
 
Densidad.- es una propiedad que sirve de indicatriz de la estructura porosa de los sólidos en 
general se distinguen las siguientes densidades. 
 
Densidad bruta que mide el peso de un sólido como tal por unidad de volumen 
Densidad aparente que se mide mediante el desplazamiento de volumen de un líquido no 
mojable como el mercurio que no penetra en los poros del sólido. 
 
Densidad verdadera que se determina mediante un método volumétrico de adsorción de un gas 
constituido por moléculas pequeñas tal como el helio que no se adsorbe en la superficie del 
sólido a temperatura ambiente. [19] 
 
1.6.2.  Selectividad Catalítica. La selectividad es la propiedad básica del catalizador que conduce 
a lograr alta especificidad en la síntesis de un compuesto. Un catalizador de alta selectividad 
reduce a un mínimo la vigencia de reacciones secundarias y con ello la síntesis de substancias 
indeseables. Dependiendo de la selectividad del catalizador, unos mismos reactivos pueden 
originar diferentes productos. 
 
La selectividad de un catalizador se define cuantitativamente  mediante el coeficiente de 
selectividad “s”. El coeficiente de selectividad está relacionado a la cinética de las reacciones que 
bien pueden incluir reacciones consecutivas. Por ejemplo si se hace referencia a la reacción 
siguiente: 
       B 
A              C 
 
En lo que el reactivo ha origina directamente los productos B y C y además B se convierte en C, 
siendo las razones de las reacciones R1, R2, R3, resulta el coeficiente de selectividad:  
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𝑠 =  
𝑅1 − 𝑅3
𝑅1 + 𝑅2
                                                                    (1) 
 
Igualmente, en lugar de las razones de reacción se puede poner en la ecuación de s, las presiones 
parciales, las energías de activación etc. 
Se aprecia de modo general que el coeficiente de selectividad se define mediante la expresión. 
  
𝑠 =  
𝑀𝑜𝑙𝑒𝑠 𝑑𝑒 𝑟𝑒𝑎𝑐𝑡𝑖𝑣𝑜𝑠 𝑐𝑜𝑛𝑣𝑒𝑟𝑡𝑖𝑑𝑜𝑠 𝑒𝑛 𝑝𝑟𝑜𝑑𝑢𝑐𝑡𝑜
𝑇𝑜𝑡𝑎𝑙 𝑑𝑒 𝑚𝑜𝑙𝑒𝑠 𝑑𝑒 𝑟𝑒𝑎𝑐𝑡𝑖𝑣𝑜𝑠 
 
 
1.6.3.  Actividad Catalítica. La actividad catalítica se refiere a la velocidad con la cual se induce 
a la reacción a seguir hacia el equilibrio químico y puede definirse como la propiedad de aumentar 
la velocidad de reacción con respecto a la manifestada sin catalizador, en las mismas condiciones 
de temperatura, presión concentración etc. La actividad puede incrementarse usualmente 
elevando la temperatura, aunque de esta manera se puede acortar la vida del catalizador o 
incrementar reacciones indeseables. [20] 
 
Medida de que tan rápido un reactivo se consume en una reacción química. La actividad puede 
explicarse de un punto de vista estrictamente cinético como.  
 
(−𝑅𝐴) =
𝐶𝑎𝑛𝑡𝑖𝑑𝑎𝑑 𝑐𝑜𝑛𝑣𝑒𝑟𝑡𝑖𝑑𝑎 𝑑𝑒 𝑢𝑛𝑎 𝑠𝑢𝑏𝑠𝑡𝑎𝑛𝑐𝑖𝑎 𝑜 𝑟𝑒𝑎𝑐𝑡𝑖𝑣𝑜 𝑑𝑎𝑑𝑜
(𝑚𝑎𝑠𝑎 𝑑𝑒 𝑐𝑎𝑡𝑎𝑙𝑖𝑧𝑎𝑑𝑜𝑟)(𝑢𝑛𝑖𝑑𝑎𝑑 𝑑𝑒 𝑡𝑖𝑒𝑚𝑝𝑜)
 
 
1.6.4.  Desactivación y regeneración de catalizadores. Los catalizadores cumplen con su función 
en reacciones en sistemas heterogéneos a temperaturas relativamente altas, razón por la cual 
sufren alteraciones que afectan su reactividad y selectividad. 
 
La actividad catalítica es proporcional al área de superficie del catalizador, razón por la cual se 
utiliza en forma de pellets. Esta particularidad resulta ser paradójicamente inconveniente porque 
favorece la desactivación por deposición en las superficies de substancias extrañas, una vez que 
inclusive se bloquea los poros con la eliminación del proceso de difusión. 
 
1.6.4.1.  Desactivación de catalizadores. Entre los procesos de deposición de substancias extrañas 
sobre las superficies de las partículas de catalizadores se distinguen: el envenenamiento y la 
contaminación. El envenenamiento consiste en la desactivación de un catalizador por la adsorción 
específica de una substancia extraña en lugares activos de las superficies de un catalizador. La 
(2) 
(3) 
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contaminación en cambio es el proceso de acumulación de una substancia extraña sobre las 
superficies  del catalizador. 
 
 Desactivación por sinterización.- la sinterización es el fenómeno que consiste en la unión 
de las partículas sólidas mediante puentes formados por fusión entre las sustancias de 
contacto. La sinterización de las partículas sólidas tiene dos efectos inmediatos que son la 
reducción del área de superficie del catalizador y la modificación profunda de la estructura 
de las partículas del mismo. 
 
 Desactivación por envenenamiento.- la desactivación por envenenamiento se produce por 
la adsorción química de trazas, ya sea de una impureza o de un producto de la reacción 
química en lugares activos del catalizador. La forma de envenenamiento puede ser reversible 
o irreversible.  
 
 En el primer caso es temporal porque se elimina la fuente de desactivación del catalizador 
eliminado la fuente de generación de impurezas con la gradual recuperación de la actividad 
del catalizador. En el segundo caso, la desactivación de catalizador es permanente, siendo 
por lo tanto el envenenamiento de carácter irreversible 
 
 Desactivación por acumulación de impurezas.- la desactivación catalítica por 
acumulación de impurezas que a menudo alcanza el nivel de concentración de hasta 20% del 
peso total del catalizador, se debe tanto a la completa cobertura de la superficie activa del 
catalizador como al bloqueo de los poros de las partículas del catalizador. La acumulación 
de impurezas sobre las superficies del catalizador se origina de dos fuentes que son: los 
componentes del sistema reactivo y la contaminación de la mezcla gaseosa que se alimenta 
al reactor 
 
1.6.4.2. Regeneración de la actividad catalítica. Cuando el envenenamiento del catalizador es 
reversible su regeneración es viable. En cambio, este es irreversible tal como es el caso de la 
sinterización, razón por la que la regeneración de la actividad del catalizador es parcial. 
 
Tratamiento de catalizadores sinterizados.- la sinterización es un proceso más activo en presencia 
de oxigeno que de hidrogeno o nitrógeno; pues invariablemente a medida que disminuye la 
presencia de oxigeno se inhibe el proceso de sinterización 
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 Regeneración de catalizadores envenenados.- Uno de los procedimientos consiste en 
eliminar las impurezas de los reactivos antes de que entren en el reactor catalítico. El ejemplo 
clásico es el de la remoción del azufre de la nafta que se torna en la gasolina utilizando níquel 
como catalizador. Con el fin de eliminarlo del torrente de ingreso al reactor lo que se hace es 
hidrogenar en un reactor catalítico auxiliar. 
 
 Regeneración de catalizadores cubiertos con impurezas.- Por el enorme valor económico, 
el mayor esfuerzo investigativo se ha centrado sobre la rehabilitación de catalizadores 
utilizados, estos catalizadores están formadas por capas de impurezas de espesores que 
oscilan alrededor de 10 nm. 
 
Para la regeneración del pentóxido de vanadio propuesto en este trabajo de investigación se lo 
realizó mediante un tratamiento térmico, esta operación incluye tres etapas que son: secado, 
calcinación y activación, para los cuales se han propuesto las siguientes definiciones: 
 
 Secamiento.- es una etapa que implica un tratamiento térmico realizado con el objeto de 
eliminar el agua adsorbida y el agua de hidratación la cual puede ser parcial o completamente 
eliminada 
 
 Calcinación.- es el tratamiento térmico que se realiza en una atmosfera oxidante con los 
siguientes propósitos: descomponer algunos compuestos presentes en el catalizador 
mediante la generación de productos gaseosos. 
 
 Activación.- la activación es el tratamiento térmico llevado a cabo en un reactor con el 
propósito de optimizar la reactividad del catalizador. En muchos casos la activación implica 
reacciones de reducción de sales u óxidos de los cuales forma parte el agente activo. [19] 
 
 
1.7.  Catalizador fosfato de vanadilo  
 
El fosfato de vanadilo ha sido estudiado extensivamente, por su importancia en la selectividad 
catalítica del mismo en reacciones de oxidación de hidrocarburos. Dicho catalizador presenta 
algunas estructuras alotrópicas: β-VOPO4, tiene una estructura de túnel que consiste en una red 
de tres dimensiones, con estructuras que todavía aún no han sido determinadas debido a su 
polimorfismo  y fases. 
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Algunos de estos compuestos son sintetizados vía alta temperatura en estado sólido, Pero 
recientemente otros métodos sintéticos han sido explorados como la precipitación acuosa, sol-gel, 
hidrotermal y métodos sonoquímicos. 
 
Los fosfatos de metales de transición recientemente han sido mostrados como posibles cátodos 
viables en celdas de litio, debido que estos pueden vencer las limitaciones cinéticas que se tiene 
en la  conductividad electrónica. Entre los fosfatos metálicos, como LiFePO4 y LiCoPO4  son 
quienes han atraído un gran interés como cátodos de ion Li en baterías recargables. 
 
Dupre estudió la intercalación y des intercalación electroquímica de Li en VOPO4 y dando como 
resultado un potencial de 3,76 V. Es por esta razón que el fosfato de vanadilo es considerado 
como un nuevo cátodo en baterías de litio recargables.   
 
A pesar de compartir la misma fórmula VOPO4, la capacidad de carga y descarga es dependiente 
de la estructura del cristal del fosfato de vanadilo y para la intercalación de Li se la realiza en este 
orden: δ > ε > αI > ω > αII > β. Sin embargo la estructura cristalina αI-VOPO4. 2H2O es un 
compuesto caracterizado por tener una buena anisotropía (es decir una buena ordenación 
particular de los átomos en la red cristalina).  
 
La estructura cristalina se mantiene unida por fuertes enlaces ion covalentes, y débiles fuerzas de 
Van der Waals enzima de su estructura. Esta anisotropía del material le otorga excelentes 
propiedades fisicoquímicas puesto que tiene una gran superficie específica y porosidad  dando  
lugar a usos potenciales como catalizador, electrodo e intercambiador de iones. Las moléculas de 
agua poder ser intercaladas reversiblemente, pero a condiciones ambientales el di hidrato presenta 
una fase estable 
 
 
Figura 8. Estructura geométrica del fosfato de vanadilo 
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En la figura 8, el tetraedro de apariencia tomate representa le grupo fosfato, el octaedro de color 
verde es el grupo vanadilo, los cirulos rojos son la unión de moléculas mediante oxígeno y los 
círculos azules son los oxígenos del agua del di hidrato. 
 
 
1.8.  Técnicas de análisis instrumentación utilizadas en la investigación  
 
 
1.8.1. Espectroscopia infrarroja. Mediante el concurso de la espectroscopia infrarroja se 
investiga la estructura de los compuestos químicos que contienen grupos funcionales, tales como 
hidroxilos, carbonilos y otros grupos con frecuencias de vibración y rotación en la zona de los 
infrarrojos. Los espectros infrarrojos permiten la identificación de compuestos químicos tanto en 
el quehacer industrial como en los procesos de síntesis. Con este fin se compara el espectro de las 
sustancias problema con los espectros de substancias de referencia hasta encontrar una que 
coincida con el del compuesto bajo escrutinio. 
 
En la investigación de los fenómenos de superficie, mediante la aplicación de la espectroscopia 
infrarroja se obtiene información sobre la estructura de la capa de adsorbato que se forma en el 
proceso de adsorción y las interacciones que se registran entre el adsorbente y adsorbuto. 
 
La radiación en la zona infrarroja está en el intervalo de 0,8 μ a 200 μ. En este ámbito se distinguen 
tres zonas que son: (a) la del infrarrojo cercano (0,8 μ a 2 μ); (b) intermedia (2 μ a 25 μ) y (c) 
lejano de 25 a 200 μ. 
 
La zona más útil para satisfacer los requerimientos es la del infrarrojo intermedio (5000 cm-1 a 
400 cm-1) que es la característica predominante del  movimiento de vibración de las moléculas. 
[19] 
 
Figura 9. Diagrama esquemático de un espectrofotómetro infrarrojo 
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Figura 10. Diagrama para el registro de un espectro infrarrojo 
 
1.8.2.  Análisis químico por absorción atómica. Para obtener un espectro atómico primero hay 
que atomizar la muestra, es decir, disociar sus moléculas en sus átomos; después se excitan. 
 
La atomización se hace generalmente calentando la muestra mediante una llama, un plasma, una 
corriente eléctrica o un arco eléctrico o por otros procedimientos. Si la muestra es gaseosa, se 
introduce directamente en el atomizador; si está en disolución, esta se convierte en un aerosol 
mediante un nebulizador. Los sólidos se disuelven previamente; algunos pueden vaporizarse 
directamente mediante electricidad o láser. Ciertos metales en disolución se pueden volatilizar 
obteniendo químicamente sus hidruros volátiles. 
 
Las espectroscopía atómicas de llama, electrotérmica y de generación de hidruros se refieren 
sobre todo a las espectroscopias atómicas de absorción y fluorescencia, aunque también pueden 
usarse en espectroscopía de emisión. El método electrotérmico se lleva a cabo mediante un 
“horno” de grafito, que es un pequeño tubo en el que la muestra se calienta eléctricamente para 
atomizarla. La técnica de la generación de hidruros se puede aplicar a elementos que forman 
hidruros volátiles (As, Sb, Bi, Sn, Pb, Se, Te…). Sus vapores se atomizan dentro de un delgado 
tubo de sílice 
 
En espectroscopía de emisión, el método de atomización más empleado es el de plasma. El plasma 
es un gas altamente ionizado a temperaturas de hasta 10000 ºC. También se sigue empleando el 
método clásico de excitación mediante un arco o una chispa eléctrica para obtener el espectro de 
emisión. Otros sistemas son el de la lámpara de descarga luminiscente, el método de Delves. [21] 
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Figura 11. Diagrama para el registro de un espectro por absorción atómica  
 
1.8.3.  Microscopia óptica. En el microscopio óptico la luz que emite una fuente se enfoca como 
un haz de pequeña sección transversal que ilumina la muestra y aumenta la imagen por un sistema 
de objetivos y lentes oculares que puede ser observada visualmente o fijada sobre una lámina 
fotográfica.  
 
Microscopio digital. Un microscopio, un aparato de captura de video y una pantalla de video 
formando una sola unidad sin oculares es la definición apropiada para un microscopio digital. Por 
otro lado, si montas una cámara digital en un microscopio triocular por ejemplo, también hará un 
buen microscopio digital o microscopio USB "no oficial". Para una mejor imagen o resolución de 
video y mejor calidad general, es mejor utilizar un microscopio digital apropiado ya que los lentes 
del microscopio digital están confeccionados especialmente para la cámara. El microscopio 
digital más común tiene un monitor de 15 pulgadas y una cámara con alrededor 2 millones de 
pixeles. [19] 
 
Figura 12. Microscopio digital zoom de 500X 
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1.8.4.  Cromatografía de gases. La cromatografía de gases es una técnica muy utilizada para 
separar los diferentes compuestos volátiles de una muestra. La fase móvil no interactúa con el 
analito, solo lo lleva.  
 
El analito pasa a la fase móvil por su presión de vapor, que es función de la temperatura y de la 
afinidad que tenga por la fase estacionaria.  
 
La fase móvil es un gas inerte, (nitrógeno o  helio). La fase estacionaria es un sólido, donde el 
analito se adsorbe o más comúnmente una capa fina de líquido sobre un soporte sólido donde se 
disuelve el analito. 
 
La fase estacionaria generalmente está constituida por una columna de metil polisiloxano, o 
derivados de éste. Los diferentes compuestos se separan en función de su grado de volatilidad 
(punto de ebullición, peso molecular) y su afinidad por la fase estacionaria.  
 
Entre los detectores más utilizados caben mencionar el detector FID (ionización de llama) que 
por su alta versatilidad, hace posible la detección de un elevado tipo de compuestos. El esquema 
general de un cromatógrafo de gases se muestra a continuación: 
 
Figura 13. Esquema de un cromatógrafo de gases 
 
Los elementos fundamentales de un cromatógrafo de gases son: una fuente de gas, un sistema de 
inyección, horno y columna cromatográfica, sistema de detección y sistema de registro. [22] 
 
1.8.5.  Ultrasonido. El ultrasonido es un instrumento útil para mezclar los líquidos que tienden a 
separarse, pues las ondas ultrasónicas causan una mezcla intensa en micro niveles y mejoran la 
transferencia de masas enormemente, de modo que la reacción pueda realizarse en un tiempo 
mucho más rápido.  
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El uso de ultrasonido como método sonoquímico de reacción  es similar al uso de agitación normal  
la diferencia radica en que este utiliza tiempos de reacción muy cortos. 
 
"El ultrasonido" se refiere a las ondas sonoras que están por encima de la frecuencia para el oído 
de humano, que es aproximadamente 20 kilohercios (kHz), o 20000 ciclos por segundo.  
 
Figura 14. Espectro sonoro 
 
Estas ondas que vibran con mucha rapidez hace que las  ondas sonoras transfieren su energía en 
el fluido y crean vibraciones violentas, que forman burbujas de cavitación como la parte de 
presión baja del sonido que pasa por el líquido. Después de que la onda pasa, la cavitación de las 
burbujas, causa una contracción repentina del fluido, produciendo una mezcla muy intensa en el 
área de las burbujas que cavitan.  
 
Una acción de gran energía en el líquido puede aumentar la reactividad de la mezcla de reactante 
y acortar el tiempo de reacción sin implicar temperaturas elevadas. De hecho, esta reacción se da 
a temperaturas ligeramente por encima de la temperatura ambiente. [23] 
 
 
1.9.  Diseño de experimentos. Metodología  
 
El diseño de experimentos es la aplicación del método científico para generar conocimiento acerca 
de un sistema o proceso, por medio de pruebas planeadas adecuadamente. Esta metodología se ha 
ido consolidando como un conjunto de técnicas estadísticas y de ingeniería, que permiten entender 
mejor situaciones complejas de relación causa-efecto. 
 
Un experimento es un cambio en las condiciones de operación de un sistema o proceso, que se 
hace con el objeto de medir el efecto del cambio en una o varias propiedades del producto o 
resultado.  
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1.9.1.  Variables, factores y niveles. En todo proceso intervienen distintos tipos de variables o 
factores. 
 
 Variable de respuesta.- a través de esta variable se conoce el efecto o resultado de cada 
prueba experimental, por lo que puede ser características de la calidad de un producto y/o 
variables que miden el desempeño de un proceso. El objetivo de muchos estudios 
experimentales es encontrar la forma de mejorar las variables de respuesta. Por lo general se 
denotan con la letra y. 
 
 Factores controlables.- son variables de proceso o características de los materiales 
experimentales que se pueden fijar en un nivel dado. Algunos de estos son los que usualmente 
se controlan durante la operación normal del proceso, y se distinguen por que, para cada uno 
de ellos, existe la manera o el mecanismo para cambiar o manipular su nivel de operación  
 
 Factores no controlables o de ruido.- Son variables o características de materiales y 
métodos que no se pueden controlar durante el experimento o la operación normal de 
proceso. Por ejemplo, algunos de los factores que suelen ser no controlables son las variables 
ambientales (luz, humedad, temperatura ambiente, partículas, ruido, etc.), el ánimo de los 
operadores, la calidad del material que se recibe del proveedor. 
 
 Niveles y tratamientos.- Los diferentes valores que se asignan a cada factor estudiado en un 
diseño experimental se llaman niveles. Una combinación de niveles de todos los factores 
estudiados se llama tratamiento. 
 
En la siguiente figura se muestran algunas de las variables que intervienen en el proceso de 
transesterificación catalítica heterogénea para la obtención de biodiesel. El problema en general 
es encontrar las condiciones de operación de los factores controlables. Algunas de las preguntas 
que se pueden responder con un diseño experimental son: ¿Cuáles factores afectan el rendimiento 
de la reacción?, ¿Cómo es que lo afecta?, o bien ¿Qué relación hay entre los factores controlables 
y el rendimiento de reacción?  
  
 
31 
 
Proceso
Características de calidad
Rendimiento de reacción
Viscosidad del biodiesel
Cantidad de glicerina libre
Materia Prima
Factores de diseño (fáciles de controlar)
Tiempo de reacción, Temperatura de 
reacción, concentración de catalizador
Y1  Y2  Y3   Yk
X1    X2    X3    Xk
Z1    Z2    Z3    Zk
Factores de diseño (dificeles de controlar)
Parametros de calidad de los ractivos
Variables ambientales
Otras variables del proceso
 
Figura 15. Factores y variables en la obtención de biodiesel 
 
1.9.2.  Etapas en el diseño de experimentos. Para que un estudio sea exitoso es necesario realizar, 
por etapas, diferentes actividades. En este sentido, la etapa más importante y a la que se le debe 
dedicar mayor tiempo es la planeación. A continuación se describe de manera breve las etapas del 
diseño de experimentos con el objeto de dar una visión global de lo que implica su correcta 
aplicación  
 
a) Entender y delimitar el problema u objetivo de estudio 
En la etapa de planeación se debe hacer investigaciones preliminares que conduzcan a 
entender y delimitar el problema u objeto de estudio, de tal forma que quede claro que se va 
a estudiar, porque es importante  
 
b) Elegir las variables de respuesta que será medida en cada punto de diseño 
La elección de estas variables es vital, ya que en ella se refleja el resultado de las pruebas. 
Por ello se debe elegir aquellas que mejor reflejen el problema o que mejor caractericen al 
objeto de estudio. Se debe garantizar que los instrumentos y/o métodos de medición son 
capaces de repetir o reproducir una medición. 
 
c) Determinar cuáles factores deben estudiarse o investigarse, de acuerdo con la supuesta 
influencia que tiene sobre la respuesta 
No se trata de que el experimento tenga que saber a priori cuales factores influyen, puesto 
que precisamente para eso es el experimento, pero sí de que utilice toda la información 
disponible para incluir aquellos que se considera que tienen un mayor efecto. 
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d) Seleccionar los niveles de cada factor, así como el diseño experimental adecuado a los 
factores que se tienen y al objeto del experimento 
Este paso también implica cuantas repeticiones se harán para cada tratamiento, tomando en 
cuenta el tiempo, costo y la precisión de deseada. 
 
e) Planear y organizar el trabajo experimental  
Con base con el diseño seleccionado, organizar y planificar con detalle el trabajo 
experimental, por ejempla la forma operativa como se harán las cosas. 
 
f) Análisis de resultados 
En esta etapa no se debe perder de vista que los resultados experimentales son observaciones 
muéstrales no poblacionales. Por ello, se debe recurrir a métodos estadísticos inferenciales 
para ver si las diferencias o efectos muéstrales (experimentales) son lo suficientemente 
grandes para que garanticen diferencias poblacionales. La técnica estadística central en el 
análisis de experimentos es el llamado análisis de varianza ANOVA 
 
1.9.3.  Comparación de dos tratamientos. En los problemas de investigación experimental es 
frecuente que sea necesario comparar dos tratamientos diferentes, es decir dos condiciones 
diferentes de proceso. La comparación se hacer respecto a las correspondientes medias 
poblacionales, varianza, proporciones o algún otro parámetro. En seguida se explica cómo 
plantear y probar las hipótesis correspondientes. 
 
 Hipótesis para dos medias 
Un problema frecuente que se presenta es comparar de dos procesos o dos tratamientos con 
medias μx y μy y varianzas σ2x y σ2y  respectivamente. Interesa investigar si las medias de 
dichos tratamientos pueden considerarse estadísticamente iguales. Para ello se plantea la 
siguiente hipótesis: 
Ho: μx = μy 
HA: μx ≠ μy 
 
Para probar Ho, se toman muestras aleatorias de tamaño nx la del proceso X, y de tamaño ny 
la del proceso Y, en general es recomendable que nx = ny. Si la variable de cada tratamiento 
sigue una distribución normal y son independientes entre sí, y se supone que las varianzas 
son desconocidas pero iguales, entonces el estadístico de prueba adecuado para probar la 
hipótesis de medidas está dado por:  
(5) 
(4) 
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𝑡0 =  
Ẋ − Ẏ
𝑆𝑝√
1
𝑛𝑥 +  
1
𝑛𝑦
 
 
El cual sigue una distribución T de Student con nx + ny – 2 grados de libertad, donde S2p es 
un estimador de la varianza común, y se calcula como:  
 
𝑆𝑝
2 =  
(𝑛𝑥 − 1)𝑆𝑥
2 + (𝑛𝑦 − 1)𝑆𝑦
2
𝑛𝑥 + 𝑛𝑦 − 2
 
 
Con S2x y S2y las varianzas muéstrales de los datos de cada tratamiento 
 
Se rechaza Ho  si |t0| > tα/2 donde tα/2, es el punto α/2 de la cola derecha de la distribución T de 
Student con nx+ny-2 grados de libertad   
 
 Hipótesis para la igualdad de varianzas 
 
En lugar de suponer en la prueba de medias, que las varianzas son iguales o diferentes, se 
puede ceder a verificarlo de manera estadística mediante las hipótesis: 
 
Ho: σ2x = σ2y 
HA: σ2x ≠ σ2y 
 
La comparación de varianzas tiene interés en sí misma, con independencia de las medias, 
puesto que estas son determinantes en cualquier proceso o tratamiento. En general se 
considera que menor varianza implica potencialmente de mejor calidad. 
 
Por lo que la prueba se basa en la distribución del estadístico F 
 
𝐹0 =  
𝑆𝑥
2
𝑆𝑦
2 
 
El cual, bajo el supuesto que H0 es verdad, sigue una distribución F con nx-1 grados de 
libertad en el numerador y ny-1 grados de libertad en el denominador. Al calcular el valor 
del estadístico de prueba se puede obtener un valor de F0 simétrico y no simétrico en el caso 
de que no sea simétrico el valor-p está dado por el área bajo la curva a la derechas, más el 
(6) 
(7) 
(8) 
(9) 
(10) 
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área bajo la curva a la izquierda. El valor del valor-p tan grande con respecto al valor de α 
(α=0,05), señala la decisión de no rechazar la igualdad de varianzas. 
 
 
1.10.  Diseños factoriales. 
 
El objetivo de un diseño factorial es estudiar el efecto de varios factores sobre una o varias 
respuestas. Por ejemplo, para nuestro caso de estudio lo que se quiere es obtener biodiesel 
mediante una reacción de transesterificación catalítica heterogénea la  cual está en función de 
varios factores como la relación de aceite alcohol de los reactivos, la concentración de catalizador, 
la temperatura y tiempo de reacción, la misma que tiene como objetivo particular más importantes 
realizar un diseño factorial para determinar una combinación de niveles de los factores en la que 
el desempeño del proceso es decir el porcentaje de reacción sea la mejor.  
 
Los factores pueden ser de tipo cualitativo (maquinas, tipos de material, operador), o de tipo 
cuantitativo (temperatura, humedad, velocidad, presión). Para estudiar la manera en la que influye 
cada factor sobre la variable respuesta, es necesario al menos elegir dos niveles de prueba para 
cada uno de ellos. Con el diseño factorial completo se recorre aleatoriamente todas las posibles 
combinaciones que pueden formarse con los niveles de los factores a investigar.  
 
 Diseño Factorial 22. 
 
Con un diseño factorial 22 se estudia el efecto de dos factores considerando dos niveles en 
cada uno. Cada replica de este diseño consiste 2*2=4 combinaciones o tratamientos que se 
pueden denotar de diferente manera, como se muestra en la tabla. Algunas de estas 
notaciones se utiliza en situaciones muy particulares; por ejemplo la notación +1, -1 es útil a 
la hora de hacer cálculos para hacer los mínimos cuadrados un modelo de regresión a los 
datos, es la notación que utilizan los paquetes estadísticos Statgraphics y Minitab. 
 
Tabla 10. Diferentes maneras de escribir el tratamiento estadístico del diseño 22 
 A B A B A B 
Trat. 1  Bajo Bajo A1 B1 -1 -1 
Trat. 2 Alto Bajo A2 B1 1 -1 
Trat. 3 Bajo Alto A1 B2 -1 1 
Trat. 4 Alto Alto A2 B2 1 1 
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El diseño factorial 22 se representa de manera geométrica por los vértices del cuadrado de la 
figura 16, cada vértice representa un punto de diseño o tratamiento. El área limitada por este 
cuadrado se conoce como región experimental y, en principio las conclusiones que se 
obtengan del experimento solo tienen validez sobre esta región  
 
Figura 16. Representación del diseño factorial 22 
 
 Gráfico de superficie 
 
En la figura 17 se presenta el gráfico de superficie de respuesta, que resulta de ajustar el 
modelo de una ecuación a un conjunto de puntos de la región experimental, y por ello 
describe el comportamiento de una variable respuesta sobre la región experimental, Las 
curvas de nivel o isolíneas, dibujadas como líneas más gruesas sobre la región experimental, 
son otra manera de representar la superficie. Se observa que los puntos en los que toma 
valores más pequeños son precisamente el mejor tratamiento que habíamos encontrado. Los 
puntos en cada esquina de la superficie representan los datos del experimento. Nótese que la 
superficie trata de ajustarse lo mejor posible a los puntos observados. (24) 
 
 
Figura 17. Superficie de respuesta del modelo ajustado 
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La región experimental es el espacio delimitado por los rangos de experimentación utilizados 
con cada factor. La región de operabilidad está definida por el conjunto de condiciones donde 
el equipo o proceso puede ser operado. Es difícil delimitar con certeza la región de 
operabilidad. En particular, en diseños factoriales completos el mejor tratamiento es el 
tratamiento ganador, desde el punto de vista estadístico, de entre todos los puntos que se 
probaron en el estudio. En cambio el punto óptimo implica que el la mejor combinación 
posible en toda la región de operabilidad.  
 
 Diseño de composición central DCC 
 
El diseño de composición central es el más utilizado en la etapa de búsqueda de superficie 
de respuesta debido a su gran flexibilidad, se puede construir a partir de un diseño factorial 
completo 22, agregando puntos sobre los ejes y al centro como se muestra en la figura 18.  
 
 
Porción factorial   +   puntos al centro   +    Puntos axiales   =   Diseño de composición central 
 
Figura 18. Representación y construcción de un diseño de composición central 
 
 
1.11.  Propiedades del biodiesel 
 
1.11.1.  Densidad del biodiesel. La densidad es una expresión que relaciona el peso y el volumen 
del  producto. Cualquier producto se expande cuando es calentado, reduciéndose  así el peso por 
unidad de volumen. Por esto la densidad es densidad es  usualmente reportada a una temperatura 
normal, aunque otras temperaturas hayan sido usadas en la prueba. Existen tablas que convierten 
la densidad de  una temperatura a otra.   
 
La inyección de diésel en el motor, está controlada por volumen o por  tiempo de la válvula de 
solenoide. Las variaciones en la densidad y viscosidad  del combustible resultan en variaciones 
en la potencia del motor y, consecuentemente, en las emisiones y el consumo. Se ha encontrado, 
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además, que la densidad influye en el tiempo de inyección de los equipos de inyección  
controlados mecánicamente  [25], también se sabe que cuando aumenta la densidad aumenta la 
energía térmica proporciona al motor por lo que una mayor economía en su uso (Ver Tabla 1: 
Normas ASTM D6751 para biodiesel).  
 
A continuación se muestran ejemplos de densidades para algunos combustibles. Datos que fueron 
obtenidos en repositorios de diferentes tesis de grado en diferentes Universidades del Ecuador: 
 
Tabla 11. Ejemplos de densidad para combustibles 
Hidrocarburo Densidad promedio a 15 °C, g/mL 
Gasolina Extra Refinería Esmeraldas 0,7444 
Gasolina Súper Refinería Esmeraldas 0,7579 
Biodiesel de aceite de palma 0,8750 
Avgas 0,7200 
Jet fuel A-1 0,8075 
Biodiesel aceite de higuerilla 0,9707 
Diésel N°2 0,8450 
 
Fuente: ESPE, Análisis termoquímico de los motores de combustión interna [en línea]. [Fecha 
de consulta: 27 de abril del 2014]. Disponible en:  
 http://repositorio.espe.edu.ec/bitstream/21000/4155/1/T-ESPEL-0186.pdf 
 
1.11.2.  Viscosidad del biodiesel. Una propiedad fisicoquímica de carácter intensiva que 
cuantifica la resistencia a fluir de un fluido cuando se lo somete a una fuerza tangencial. Se debe 
poseer una viscosidad mínima para evitar la pérdida de potencia debido a las fugas en la bomba 
de inyección y en el inyector. Además le da características de lubricidad al sistema de 
combustible.  
 
Por otra parte también se limita la viscosidad máxima por consideraciones de diseño y tamaño de 
los motores y en las características del sistema de inyección. Los esteres metílicos saturados, al 
aumentar el largo de cadena aumenta la viscosidad del mismo y los esteres metílicos de 18 
carbono, al aumentar el grado de instauración disminuye la viscosidad. (Ver Tabla 1 para Normas 
ASTM D6751 para biodiesel).  
 
A continuación se muestran ejemplos de datos de viscosidad para algunos combustibles:  
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Tabla 12. Ejemplos de viscosidad para combustibles 
Hidrocarburo Viscosidad cinemática, cst 
Diésel N°1, (37,8 °C) 1,3 a 3 
Diésel N°2, (37,8 °C) 2,5 a 6 
Diésel Premium, (37,8 °C) 2,5 a 6 
Fuel oil liviano tipo 4, (50°C) 400 a 510 
Fuel oil livinao tipo B (50°C) 400 a 510 
Fuel oil pesado tipo N°6 (50°C) 510 a 600 
Spray oil (37,8 °C) 8,8 a 22 
Biodiesel de higuerilla (40°C) 297 
 
Fuente: BVSDE, Calidad de los combustibles según especificaciones establecidas en NTE-
INEN [en línea]. [Fecha de consulta: 27 de abril del 2014]. Disponible en:  
 http://www.bvsde.ops-oms.org/bvsci/fulltext/ecuador/anexo3.pdf 
 
1.11.3.  Punto de Inflamación para el biodiesel. El punto de inflamación o de ignición de un 
combustible es la temperatura mínima a la cual  los vapores del combustible se hacen inflamables. 
Este parámetro generalmente se determina para satisfacer temas legales de seguridad. También 
es útil para conocer si existe  una cantidad excesiva de alcohol no reaccionado en el proceso de 
obtención en el caso del biodiesel.  
 
El punto de inflamación da una idea de la cantidad de compuestos volátiles o muy volátiles  que 
puede tener un combustible.  
 
Teniendo en cuenta el punto de inflamación se puede estimar cuales van a ser las condiciones de 
almacenamiento de ese combustible. Según  como vayan a ser las condiciones de 
almacenamiento, el punto de inflamación se determina en vaso abierto Cleveland o en vaso 
cerrado Perski-Maters. [26]. Ver Tabla 1: Normas ASTM D6751 para biodiesel. 
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Tabla 13. Ejemplos de punto de inflamación para combustibles 
Hidrocarburo Punto de Inflamación (°C) 
Diésel N°1 min 40 
Diésel N°2 min 55 
Diésel Premium min 51 
Fuel oil liviano tipo 4, (50°C) min 60 
Spray oil (37,8 °C) 115 
Biodiesel de higuerilla (40°C) 270 
 
Fuente: BVSDE, Calidad de los combustibles según especificaciones establecidas en NTE-
INEN [en línea]. [Fecha de consulta: 27 de abril del 2014]. Disponible en:  
 http://www.bvsde.ops-oms.org/bvsci/fulltext/ecuador/anexo3.pdf 
 
1.11.4.  Calor de combustión para el biodiesel. La unidad que se emplea para medir la cantidad 
de calor generada en la combustión, se  denomina poder calorífico. El poder calorífico es la 
cantidad de energía que la unidad de masa de materia puede desprender al producirse una reacción 
química de oxidación. El poder calorífico expresa la energía máxima que puede liberar la unión 
química entre un combustible y el comburente y es igual a la energía que mantenía unidos los 
átomos en las moléculas de combustible, menos la energía utilizada en la formación de nuevas 
moléculas en las materias (generalmente gases) formada en la combustión. 
 
El poder calorífico de un combustible puede ser: 
 
 Poder Calorífico Superior (PCS).- Se define suponiendo que todos los elementos de la 
combustión (combustible y aire) son tomados a 0ºC y los productos (gases de combustión) 
son llevados también a 0ºC después de la combustión, por lo que el vapor de agua se 
encontrará totalmente condensado. Vapor de agua que proviene de la humedad propia del 
combustible y el agua formada por la combustión del hidrógeno del combustible. De esta 
manera al condensar el vapor de agua contenido en los gases de combustión tendremos un 
aporte de calor de: 597 kcal/kg vapor de agua condensado 
 
 Poder Calorífico Inferior (PCI).- El poder calorífico inferior considera que el vapor de 
agua contenido en los gases de la combustión no condensa. Por lo tanto no hay aporte 
adicional de calor por condensación del vapor de agua. Solo se dispondrá del calor de 
oxidación del combustible (27) 
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A continuación se muestran algunos de ejemplos para combustibles:  
 
Tabla 14. Ejemplos de poder calorífico de combustibles 
 
 
Fuente: SLIDESHARE, Combustible cualquier material que pueda quemarse [en línea]. [Fecha 
de consulta: 27 de abril del 2014]. Disponible en:  
 http://www.slideshare.net/gufineitor/poderes-calorficos-superior-y-inferior 
 
1.11.5.  Corrosión a la lámina de cobre del biodiesel.  Durante la reacción de transesterificación 
se utilizan tanto catalizadores ácidos como básicos los cuales  tienen una acción corrosiva en 
varios metales, así el motor de cualquier vehículo que utilice diésel para su funcionamiento tiene 
partes que son de cobre y si este catalizador  no es eliminada puede provocar corrosión. El método 
está designado para acceder a la relativa degradación de los combustibles. Este procedimiento se 
utiliza para determinar la acción corrosiva de los diferentes combustibles sobre algunas de las 
partes de los sistemas de inyección fabricadas en cobre. [25]. Ver Tabla 1: Normas ASTM D6751 
para biodiesel. 
 
Considerando los aspectos analizados, el diseño y aplicación de nuevos agentes catalíticamente 
activos tipo vanadilo a partir de materiales residuales de la industria de la producción de ácido 
sulfúrico, que permiten incrementar el rendimiento de biodiesel en procesos de transesterificación 
a partir de aceite de frituras usados, constituye una línea de investigación y desarrollo (I+D), 
activa, original, novedosa y promisoria desde una perspectiva “verde con mínimo impacto 
ambiental, máxima eficiencia atómica y un aprovechamiento sustentable de recursos nacionales  
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2.  PARTE EXPERIMENTAL.- METODOLOGÍA 
 
 
En este capítulo se detallan las diferentes instalaciones experimentales empleadas, para llevar a 
cabo la investigación propuesta, los pasos que se siguieron están en función del procedimiento de 
obtención de biodiesel a partir de catálisis heterogénea (ver Anexo k), los cuales son: pre 
tratamiento del aceite de frituras, obtención de fosfato de vanadilo como catalizador heterogéneo 
y la obtención de biodiesel mediante un diseño factorial 22. Así como los análisis realizados en la 
caracterización de la materia prima como también de los productos obtenidos. La parte 
experimental se realizó en el Laboratorio de Fisicoquímica de la Facultad de Ingeniería Química 
de la Universidad Central del Ecuador, mientras que para el análisis instrumental se ocuparon los 
equipos que se cuenta en el Departamento de Petróleo Energía y Contaminación (DPEC) y el 
Laboratorio de Investigación de Catalizadores (PIC) en la Facultad de Ingeniería Química de la 
Universidad Central del Ecuador. 
 
 
2.1.  Materiales 
 Erlenmeyer de 250 mL Ap ± 25 mL 
 Botellas de plástico de 1L 
 Papel filtro 
 Probeta de 10 mL Ap ± 0,2 mL 
 Probeta de 50 mL Ap ± 0,5 mL 
 Vaso de precipitación de 100 mL Ap ± 20 mL 
 Embudo de vidrio 
 Embudo separador de vidrio de 150 mL 
 Bureta de 50 mL Ap ± 0,1 mL 
 Estufa Memmert R: (0-300) °C Ap ± 1 °C  
 Picnómetro de 25 mL  
 Balanza Analítica R: (0-210) g Ap ± 0,0001 g 
 Baño térmico Koehler  (0-300) °C Ap ± 1 °C 
 Viscosímetro Cannon-Fenske tamaño 100  
 Mufla R:(0-1000) °C Ap ± 1°C 
 Cronometro survivor Ap ± 0,01 s 
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 Soporte y pinzas de sujeción 
 Crisol de porcelana de 30 mL 
 Frasco de vidrio de 100 mL de capacidad Ap ± 20 mL 
 Bomba de vacío 
 Embudo para filtración al vacío  
 Kitasato de 150 mL 
 Trampa de agua 
 Calentador y agitador Glassco R:(0-1000) °C Ap ± 1°C 
 
2.2.  Equipos 
 Espectrofotómetro de infrarrojo Perkin Elmer modelo Spectrum Two 97575 
 Espectrómetro de absorción atómica Perkin Elmer 503, con sus accesorios. 
 Microscopio electrónico 
 Cromatógrafo de gases  PAC Agilent technologies 7890 A 
 Reómetro Antón Paar MCR 301 
 Ultrasonido Kendal HEATED CLEANER HB23 de 42 kHz/ 220 W y 3 litros. 
 Calorímetro Automático PARR 6400. 
 Microondas Panasonic 60 Hz / 800 W 
 Espectrómetro de fluorescencia de rayos X Oxford Modelo Lab-X3500 
 
2.3.  Sustancias y reactivos 
 Ácido fosfórico al 85% en masa (H3PO4) 
 Agua Tipo 1 (H2O)* 
 Aceite de frituras 
 Pentóxido de vanadio agotado (V2O5) 
 Bromuro de potasio (KBr) 
 Disulfuro de carbono (CS2) 
 Hidróxido de sodio (NaOH) 
 Metanol  (CH3OH) 
 Dietiléter  (C2H5)2O 
 Etanol al 95% en volumen (C5 H6 O) 
* Agua tipo 1: El agua químicamente pura tiene una conductividad de 0.056 µS/cm o 18 MΩ, es 
el máximo grado de pureza que se puede obtener de acuerdo a los estándares de la ASTM. 
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2.4.  Caracterización del aceite de frituras  
 
El aceite de frituras  fue obtenido del restaurante Rincón Marino, ubicado en la provincia de 
Cotopaxi, ciudad de Salcedo, parroquia de Mulliquindil Santa Ana, lugar donde existe una gran 
demanda de la venta de pescados y papas fritas, utilizando en promedio 1 galón de aceite vegetal 
que es reutilizado aproximadamente por un mes, para luego ser guardado en galones de 
recolección que finalmente son enviados como desechos comunes  en los recolectores de basura 
del cantón Salcedo, por consecuencia generando un problema ambiental pues no existe un 
tratamiento de los desechos líquidos usados en el Cantón. Es por esta razón que el trabajo de 
grado está orientado en la pontencialización y reutilización del mismo para darle un valor 
agregado generando biodiesel a partir de aceite de frituras mediante catálisis heterogénea. 
 
Lo  primero que se realizó fue una evaluación de las propiedades fisicoquímicas del aceite de 
frituras como es la densidad, viscosidad, índice de acidez y de saponificación, para posteriormente 
realizar un pre tratamiento del aceite de frituras eliminado sólidos suspendidos, humedad y la 
neutralización de ácidos grasos libres. Para evaluar nuevamente sus propiedades fisicoquímicas 
después del pre tratamiento y hacer una comparación estadística de los mismos. 
El aceite de frituras utilizado presenta una coloración marrón obscura, solidos suspendidos, gomas 
sedimentadas al fondo del recipiente y un olor rancio a papas fritas y una alta untuosidad. A 
continuación se muestra el aceite de frituras crudo y como sale después del pre tratamiento: 
 
 
Figura 19. a) Aceite de frituras crudo b) Aceite pre tratado 
 
 
 
 
 
a) b) 
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2.4.1.  Evaluación de las propiedades fisicoquímicas  del aceite de frituras 
 
 
2.4.1.1.  Densidad. Se la determinó mediante el uso de la norma Ecuatoriana NTE INEN 
0035:2013 1R Aceites y grasas de origen animal y vegetal. Determinación de la densidad. [28]. 
 
2.4.1.2.  Viscosidad dinámica. Se utilizó el reómetro RHEOPLUS PHYSICA MRC 301 que se 
encuentra en el laboratorio de tratamiento de aguas del Departamento de Petróleo Energía y 
Contaminación (DPEC) en la Facultad de Ingeniería Química de la Universidad Central del 
Ecuador. A continuación se ilustra el equipo utilizado: 
 
 
Figura 20. Reómetro RHEOPLUS PHYSICA MRC 301 
 
2.4.1.3.  Índice de refracción. Se utilizó la norma, NTE INEN ISO 6320:2013 Aceites y grasas 
de origen animal y vegetal. Determinación del índice de refracción (IDT), [29] al que se efectuó 
por triplicado sobre la muestra preparada. 
 
2.4.1.4.  Determinación de la humedad. Para la determinación del porcentaje de humedad del 
aceite de fritura se utilizó la norma mexicana, NMX-F-211-SCFI-2012, Alimentos, Aceites y 
Grasas vegetales o Animales. Determinación de humedad [30] 
 
2.4.1.5.  Índice de Acidez. Se utilizó la norma, NTE INEN ISO 660:2013 Aceites y grasas de 
origen animal y vegetal. Determinación de índice de acidez y de la acidez (IDT) [31] 
 
2.4.1.6.  Índice de Saponificación. Se utilizó la norma, NTE INEN ISO 3657:2013 Aceites y 
grasas de origen animal y vegetal. Determinación del índice de saponificación (IDT), [32] 
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2.5.  Procedimiento para el pre tratamiento del aceite de frituras 
 
Para el pre tratamiento del aceite de frituras se utilizó el siguiente esquema de diagramas de 
bloques que se observa en la figura 21 a continuación:  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 21. Procedimiento para el pre tratamiento del aceite de frituras 
 
 
2.5.1.  Eliminación de humedad mediante Secado. Como se ilustra en la figura 21, Lo primero 
que se hizo es seleccionar una muestra representativa del aceite almacenado en una caneca de 
aceite, 300 mL en un recipiente de vidrio, completamente abierto por la parte superior para tener 
mayor área de transferencia de energía, posteriormente se colocó dicho aceite en una estufa, 
durante dos horas a una temperatura de 90 °C. 
 
2.5.2.  Eliminación de sólidos suspendidos mediante filtración. Como se ilustra en la figura 21, 
para dicha operación se utilizaron unos filtros hechos en base de botellas usadas de 1 litro de 
capacidad, papel comercio usado, e hidróxido de sodio, en los que se colocó 300 mL del aceite 
de frituras previamente secados y a una temperatura de 30 °C aproximadamente para favorecer la 
disminución de viscosidad, reteniendo así gran cantidad de sólidos suspendidos. Se pesaron 
previamente los medios filtrantes y ya acabada la operación de filtración se volvieron a pesar los 
filtros registrando todos estos datos. Mediante la utilización de la siguiente ecuación pudimos 
calcular los sólidos totales retenidos por el filtro de celulosa 
Filtración
Secado
Aceite de frituras
6 y 7
3)
7)
6) Aceite
7) Sólidos suspendidos
3) Humedad
Aceite pre tratado
6)
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𝑆𝑆𝑇𝑅 =  
(𝑚1 − 𝑚) ∗ 1000
𝑉𝑚𝐿
 
 
Siendo: 
 
SSTR= sólidos totales retenidos por el filtro de celulosa, mg/L 
m = masa del medio filtrante, mg 
m1= masa del medio filtrante y los sólidos retenidos, mg 
VmL= volumen de aceite de frituras usado, mL 
 
 
2.5.2.1. Diseño de un filtro de celulosa. Es un material de filtración que utiliza como medio 
filtrante celulosa; su principal función es la retención de partículas sólidas que se encuentran en 
suspensión en un fluido y la clarificación del mismo.  
 
La naturaleza del medio filtrante y la configuración del filtro determinan la eficiencia del filtro en 
la remoción de partículas, su capacidad de alojar contaminantes y la caída de presión o la 
resistencia al flujo a  través del filtro. 
 
Procedimiento para la elaboración de un filtro de celulosa 
 
 Pesar  10 g de hidróxido de sodio. 
 Disolver poco a poco los 10 g de hidróxido de sodio en un vaso de precipitación que contenga  
1000ml de agua. 
 Triturar papel periódico y colocarlos en el vaso de precipitación, dejar en reposo durante dos 
días. Retirar el líquido en exceso; con la celulosa hacer esferas pequeñas. 
 Colocar las bolitas  dentro de una estufa  a una temperatura de 90°C por 4 horas 
 
Diseño geométrico del filtro 
 
 Utilizando dos botellas de plástico de 1 litro, realizar dos cortes a la botella; uno en la parte 
superior y otro en la parte inferior de manera que se obtenga un cilindro de aproximadamente 
15 cm. 
(11) 
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 Recortar un pedazo de tela con un radio mayor al del cilindro, colocar la tela sobre un 
extremo del cilindro, templarla y sujetarla con hilo  alrededor, reforzar con cinta taipe. 
Asegurarse de que la tela quede bien  templada. 
 Tomar el pedazo de la botella superior sobrante y realizar un corte de 2 cm en la parte 
superior cubrir el extremo más grueso con la tela, proceder al igual que en el paso anterior. 
 Colocar dentro del cilindro las bolitas previamente secadas y taparlo con el  pedazo pequeño 
de manera que la tela quede a los extremos, pegar por la parte superior otro cilindro de las 
dimas dimensiones y por la parte inferior el pedazo sobrante esta vez sin ningún corte. 
 Una vez terminado el filtro colocar el aceite y filtrar. 
 
 
Figura 22. Filtración de aceite de frituras en un filtro de celulosa 
 
 
2.6.  Etapas para la obtención de fosfato de vanadilo como catalizador  
 
Este acápite demuestra las etapas para la obtención de fosfato de vanadilo como catalizador para 
la reacción de transesterificación catalítica, el mismo que fue estudiado por M. Di Serio et al 
(33)(ver Anexo K), es por esta razón y mediante bibliografía especializada se busca determinar un 
procedimiento para la obtención de fosfato de vanadilo utilizando a partir del catalizador 
pentóxido de vanadio agotado que emplea la empresa PROQUIANDINOS S.A, en la producción 
de ácido sulfúrico, con lo que se busca aprovechar este material residual. 
 
Debido a que en la reacción sonoquímica para la obtención de fosfato de vanadilo se utilizó como 
reactivos principales catalizador pentóxido de vanadio agotado, ácido fosfórico en medio acuoso.  
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Es por esta razón que previamente se realizó un tratamiento físico al catalizador que consistió en 
triturar el catalizador para aumentar el área de transferencia de energía, una combustión por 
microondas y una eliminación de impurezas por calentamiento en una mufla a altas temperaturas.  
A continuación se detalla en cadena las etapas a seguir para obtener este catalizador: 
 
Tratamiento físico 
Reacción 
sonoquímica 
Pentóxido de 
vanadio desactivado
Pentóxido de 
vanadio tratado
Fosfato de vanadilo
 
Figura 23. Cadena de etapas para la obtención de fosfato de vanadilo 
 
 
2.6.1.  Materia prima pentóxido de vanadio agotado. Para la obtención de fosfato de vanadilo 
como catalizador para la obtención de biodiesel se utilizó pentóxido de vanadio agotado, el mismo 
que fue obtenido de la empresa PROQUIANDINOS S.A., ubicado en la provincia del Guayas, 
ciudad de Milagro, Km 6,5 vía Milagro-Naranjito,  empresa que se encarga de la producción y 
comercialización de ácido sulfúrico y productos químicos derivados, en la que se utiliza pentóxido 
de vanadio para oxidar al óxido de azufre (IV) a óxido de azufre (VI) proceso que posteriormente 
se hace reaccionar con agua para formar ácido sulfúrico.  
 
A continuación en la figura 24, se muestra el pentóxido de vanadio agotado utilizado en la tesis 
de grado: 
 
Figura 24. Pentóxido de vanadio agotado usado en el proceso de obtención de H2SO4 
 
2.6.2. Tratamiento físico para el  pentóxido de vanadio agotado (ref. Figura 23). Para el 
tratamiento físico del pentóxido de vanadio, el cual tiene una coloración verdosa, marrón y  gris 
como se muestra en la figura 24, por lo que previamente a este catalizador se le realizó un análisis 
químico por absorción atómica resultados que muestra en el Anexo K, indicando que se encuentra 
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contaminado con azufre es por esta razón que se utilizó el siguiente esquema de diagramas de 
bloques que se observa en la figura 25, como tratamiento físico, para el aprovechamiento de 
vanadio presente en este catalizador 
 
Trituración
Combustión por 
Microondas
W=1,2 kW
t=10 min
Catalizador 
agotado
Calcinación 
T=500°C
t=3h
1) V2O5
2) Impurezas
1) y 2)
2)
2)
Enfriamiento
Catalizador tratado  
Figura 25. Proceso de tratamiento físico para el pentóxido de vanadio agotado 
 
 
2.6.3.  Procedimiento para el tratamiento físico del catalizador (ref. Figura 25) 
 
 
2.6.3.1.  Trituración del Catalizador. Como se ilustra en la figura 25, el Pentóxido de vanadio 
agotado que se utilizó en el trabajo de investigación es un sólido verde en forma de pellets de 3 
cm de largo aproximadamente, y 1 cm de diámetro, un catalizador de tamaño grande, razón por 
la cual para su tratamiento físico, se trituro utilizando un mortero, con la finalidad de aumentar el 
área de contacto para la eliminación de impurezas  
 
2.6.3.2.  Combustión por microondas. Como se ilustra en la figura 25, al ser el pentóxido de 
vanadio un catalizador agotado  (disminución de la fase activa del catalizador debido a la 
presencia de gases e impurezas),  se utilizó microondas para la combustión de los gases de azufre 
presentes en el catalizador como impurezas, para lo cual se hicieron algunos ajustes al microondas 
convencional puesto que se incorporó un extractor de gases haciéndole una perforación en la parte 
superior del mismo, como se muestra en la figura 26. 
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Figura 26. Combustión por microondas 
En la parte interior del microondas podemos encontrar un recipiente refractario que está colocado 
sobre una superficie de material refractario ya que dentro del microondas se alcanzan 
temperaturas elevadas. 
 
Para la experiencia se colocaron 5 g de pentóxido de vanadio agotado previamente triturado, 
durante 10 minutos. Cabe recalcar que se podría hacer una calcinación directa del V2O5 agotado 
sin tener que utilizar el microondas para la combustión,  esto no se lo hizo debido a que en el 
momento de realizar la combustión se generan una gran cantidad de gases tóxicos al ambiente, y 
si lo hacemos directamente en una mufla estos gases se acumularían dentro del equipo y al 
aumentar la cantidad de gases de combustión, aumenta la temperatura y por consecuencia la 
presión sobre las paredes del equipo teniendo el riesgo de explosión del equipo y generación de 
una gran cantidad de gases al entorno de trabajo. 
  
2.6.3.3.  Calcinación en mufla. Como se muestra en la figura 25, la calcinación se utiliza una 
mufla la cual está equipada con una resistencia, material refractario y un panel para el control de 
tiempo y temperatura, en la cual se coloca 5 g de muestra en cada crisol y se calienta a una 
temperatura de 500 °C, durante 3 horas, eliminado así por completo las impurezas en el 
catalizador  
 
2.6.3.4.  Enfriamiento. Como se muestra en la figura 25. Después de realizar la calcinación 
térmica al catalizador se necesita enfriar, para lo cual el pentóxido de vanadio tratado es colocado 
en un desecador durante 2 horas, hasta que su temperatura alcance condiciones ambientales. 
 
2.6.4.  Obtención de fosfato de vanadilo como catalizador heterogéneo (ref. Figura 23). Para la 
obtención de fosfato de vanadilo como catalizador heterogéneo en la reacción de 
transesterificación se utilizó como reactivos el pentóxido de vanadio tratado, ácido fosfórico al 
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85% de concentración en medio acuoso como se muestra en la ecuación (12) , en un reactor que 
utiliza ultrasonido de alta frecuencia (42Khz), obteniendo un precipitado amarillo en una solución 
acuosa, el mismo que debe ser filtrado para retener el sólido formado eliminado la solución 
acuosa, para posteriormente eliminar el exceso de agua en el catalizador mediante secada y 
finalmente realizar un activación térmica a 500°C como se describe en el diagramas de bloques 
que se observa en la figura 27 a continuación: 
 
Reactor
3) H2O 4) H3PO4
85%
Ultrasonido
fU=42KHz
t=3h
Filtración al 
Vacío
Secado
t=1h
T=90°C
5) VOPO4
Y 3)
Activación 
Térmica
T=500°C; t=3h
3) y 4) 3)
1) V2O5 trat
5) VOPO4
 
Figura 27. Método sonoquímico para la obtención de fosfato de vanadilo 
 
Reacción de obtención de fosfato de vanadilo método sonoquímico: 
 
𝑉2𝑂5 +  𝐻3𝑃𝑂4 
𝐻2𝑂
→
42 𝐾ℎ𝑧
 𝑉𝑂𝑃𝑂4. 2𝐻2𝑂 
 
 
2.6.5.  Procedimiento para la obtención de fosfato de vanadilo (ref. Figura 27) 
 
 
2.6.5.1.  Reacción sonoquímica  en un reactor con ultrasonido. Como se ilustra en la figura 27, 
la obtención de fosfato de vanadilo se utilizó 1,5 g de pentóxido de vanadio tratado, con 75 mL 
de agua tipo uno y 23,64 mL de ácido fosfórico al 85%, en un reactor provisto de un recipiente 
de vidrio en un equipo ultrasonido de 42 KHz de frecuencia durante 3 horas de reacción 
obteniéndose un precipitado amarillo pálido como se observa en la figura 28:  
 
 
(12) 
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Figura 28. Reacción de obtención de fosfato de vanadilo con ultrasonido 
 
2.6.5.2.  Filtración al vacío. Como se ilustra en la figura 27, la reacción de obtención de fosfato 
de vanadilo por el método sonoquímico, se formó un precipitado amarillo en una solución, para 
lo cual el precipitado amarrillo que se filtró utilizado un equipo de filtración al vacío que se 
encuentra en el laboratorio de operaciones unitarias de la Facultad de Ingeniería Química de la 
Universidad Central del Ecuador como se muestra en la figura 29 a continuación: 
 
Figura 29. Filtración al vacío para la obtención de fosfato de vanadilo 
 
2.6.5.3.  Secado. Como se ilustra en la figura 27,  la torta obtenida en la filtración al vacío se secó 
utilizando una estufa a una temperatura de 90 °C por 2 horas, para así poder eliminar el exceso 
de agua en el catalizador. 
 
2.6.5.4.  Activación Térmica en una mufla. Como se ilustra en la figura 27, finalmente al 
catalizador se realizó una activación térmica utilizando una mufla a 500 °C durante 3 horas, para 
obtener el catalizador libre de impurezas conocido como VOPO4500, el subíndice 500 significa 
que se calcino a 500 °C,  
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2.6.6.  Características físicas y químicas  de los catalizadores. La caracterización físico-química 
de los catalizadores tiene como objetivo aportar información sobre las características estructurales 
y texturales de los materiales. Para lo cual se realizaron los mismos ensayos que se muestran a 
continuación tanto al V2O5 agotado, como al V2O5 tratado y al fosfato de vanadilo VOPO4500: 
 
2.6.6.1.  Densidad Aparente. Es la medida de la masa por unidad de volumen de catalizador. Se 
lo conoce como aparente debido a las características de porosidad del sólido. La densidad 
volumétrica aparente depende mucho de la formulación del catalizador y de su proceso de 
fabricación. La densidad volumétrica aparente es obtenida en laboratorio mediante un 
procedimiento de la AKZO [34] 
 
2.6.6.2.  Densidad Real. Al igual que en la densidad aparente la densidad real fue determinada 
por el método de la AKZO [34] 
 
2.6.6.3.  Análisis químico por espectrometría de Absorción atómica. Las medidas se han 
realizado en un equipo espectrómetro de absorción atómica Perkin Elmer 503, quipo que se 
encuentra en el laboratorio de tratamiento de aguas del departamento de petróleo energía y 
contaminación (DPEC) en la Facultad de Ingeniería Química de la Universidad Central del 
Ecuador para realizar las determinaciones cuantitativas de metales a los catalizadores se procedió 
a realizarles una digestión. Al tener ya la solución filtrada se procede a encender  el equipo, se 
introduce la lámpara de cátodo hueco esperando que se active aproximadamente 10 minutos, se 
trazó una recta de calibración utilizando soluciones patrones hasta que su coeficiente de 
correlación sea mayor a 0,995, para finalmente iniciar la lectura de concentración del blanco y 
sucesivamente las demás muestras. A continuación se ilustra el equipo utilizado: 
 
 
Figura 30. Análisis químico por absorción atómica del pentóxido de vanadio 
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2.6.6.4.  Espectroscopía infrarroja. La espectroscopía infrarroja nos permite obtener información 
estructural superficial e incluso de propiedades ácido-base de los materiales. Su uso está muy 
generalizado en el estudio de materiales inorgánicos, ya que el número, posición e intensidad de 
las bandas están relacionadas con la estructura fortaleza de enlace y número de especies activas 
en el infrarrojo. Los espectros IR se han obtenido en un aparato modelo PERKINELMER 
SPECTRUM VERSIÓN 10.4.00 que se encuentra en el laboratorio de Investigación de 
Catalizadores (PIC) en la Facultad de Ingeniería Química de la Universidad Central del Ecuador.  
 
Para ello, se tomaron 20 mg de la muestra seca y se mezclaron con 100 mg de bromuro de potasio 
(KBr) y se prensaron para obtener una pastilla pequeña. 
 
Para la interpretación de los espectros se han tenido en cuenta los trabajos publicados por algunos 
autores: [35], [36] 
 
A continuación se ilustra el equipo utilizado: 
 
 
Figura 31. Equipo de espectroscopia infrarroja 
 
2.6.6.5.  Microscopia óptica. Se determinó cualitativamente la forma del catalizador por medio 
de la utilización de un microscopio óptica para lo cual: 
 
 Se dividió  la masa total de catalizador en tres partes iguales. 
 De cada parte, se tomó una masa de 2 g aproximadamente. 
 La masa pesada, se colocó en un porta objetos. 
 Posteriormente se colocó el porta objetos en el microscopio 
 Se ajustó el enfoque de la imagen. 
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 Finalmente se utilizó el software del microscopio para determinar el tamaño de las partículas 
visualmente y su forma 
 
 
2.7.  Proceso de obtención de biodiesel con fosfato de vanadilo como catalizador  
 
El proceso de transesterificación catalítica heterogénea, se realizó en el laboratorio de 
fisicoquímica de la Facultad de Ingeniería Química de la Universidad Central del Ecuador, al ser 
un catalizador heterogéneo se necesita de altas temperaturas y por esta razón  se diseñó un reactor 
con este fin, los cálculos estequiométricos se lo realizaron en una hoja de cálculo. El proceso de 
transesterificación catalítica depende de varios factores como son la temperatura de reacción, el 
tipo de catalizador y la cantidad del mismo, el tiempo de reacción y la relación molar 
aceite/alcohol, parámetros que fueron evaluados previamente y revisados a partir de bibliografías 
especializadas para el proceso de obtención de biodiesel con la ayuda de un programa estadístico 
se creó un diseño experimental multifactorial en el que se optimizó el tiempo de reacción y la 
relación aceite alcohol. 
 
2.7.1.  Instalación experimental del proceso de transesterificación con fosfato de vanadilo 
 
El proceso de transesterificación empleando un nuevo catalizador heterogéneo (VOPO4), se lo 
llevó a cabo en el siguiente reactor que se muestra en la siguiente figura: 
 
 
Figura 32. Reactor para transesterificación catalítica heterogénea 
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Este equipo consta de las siguientes partes:  
 
 Recipiente: Se construyó con un pedazo de tubería de hierro forjado de 2,5 pulgadas de 
diámetro, en el que interiormente se encuentra un vaso de acero inoxidable de 100 mL de 
capacidad, en la parte superior de la tubería se colocó un tapón hembra de hierro forjado. En 
la parte inferior tenemos un anillo de hierro forjado alrededor de la tubería que se encuentra 
prensado a una placa de aluminio 10x10 cm2, y sellado con silicona resistente a altas 
temperaturas y presiones    
 
 Manómetro: colocado en la parte superior del recipiente que registra la presión en un rango 
de 0 a 100 psi  
 
 Acople de aire: el equipo está provisto de un acople que permite ingresar aire al equipo 
mediante un compresor. 
 
 Fuente de calor: se utilizó un calentador agitador que permite alcanzar temperaturas de 500 
°C mediante una plancha calefactora y una velocidad de agitación de 10000 rpm. El control 
de la temperatura se realiza de forma digital al igual que el tiempo de reacción. 
 
Figura 33. Esquema en 3D del reactor para transesterificación catalítica   
 
2.7.2.  Procedimiento experimental del proceso de transesterificación con VOPO4. Para el 
procedimiento experimental del proceso de transesterificación catalítica heterogénea se utilizó el 
siguiente esquema de diagramas de bloques que se observa en la figura 34: 
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Reactor
P=80PSI
t=6h
Enfriamiento y
Reposo
Decantación Lavado
9) Glicerina
10) Biodiesel
8) y 5)
Separación de 
fases
8) Metanol
9) y 5)
3) Agua
5), 9) y 3))
5) VOPO4
6) Aceite
Secado
T= 60 °C
t=2horas
3)
10) Biodiesel 
Purificado
 
Figura 34. Proceso de transesterificación catalítica heterogénea con fosfato de vanadilo 
 
 
2.7.2.1. Reacción de transesterificación heterogénea (ref. Figura 34). Como se muestra en la 
figura 34, inicialmente se introduce el aceite pre-tratado  (20 mL), con metanol en una relación 
1:12 aceite metanol (es decir 10,20 mL) en el interior del reactor, se lo cierra herméticamente y 
se inicia el calentamiento y se espera alcanzar una presión de 80 PSI prefijado para la reacción en 
los condiciones de operación. Cabe recalcar que el diseño experimental efectuado para la 
reacción de transesterificación que se muestra en la tabla 4 (Apartado 2.5 de este capítulo) se 
indica las condiciones de los diferentes ensayos realizados correspondientes a esta serie 
experimental, así como los valores de las distintas variables de operación. 
Al final del tiempo estipulado para la reacción (3-6h), se apaga el sistema de calefacción. Se deja 
reposar y enfriar a los productos de la reacción. 
 
 
2.7.3. Aplicación del diseño experimental 22. Para el diseño experimental, en el proceso de 
transesterificación en la obtención de biodiesel mediante con fosfato de vanadilo como catalizador 
heterogéneo, se consideró que dicha reacción está en función de la naturaleza, concentración, 
temperatura y presión de los reactantes, tiempo de reacción. (Ver. Figura 15) y ecuación (1), 
previamente se hicieron ensayos de laboratorio en función de la concentración del catalizador a 
3% 5% y 7% mostrando que la concentración del mismo no influenciaba significativamente la 
reacción por lo que se utilizó 3% de catalizador, la temperatura es el valor más determinante de 
la reacción pero por cuestiones de diseño del equipo pues a altas presiones existe el riesgo de que 
no soporte el equipo por cuestiones mecánicas de presión, es por esta razón de seguridad y 
precaución se tomó como constante la temperatura a 115 °C.  
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Teniendo como factores la relación aceite alcohol y tiempo de reacción, por lo que se utilizó un 
diseño factorial de dos factores 22 y mediante el uso del software estadístico STATGRAPHICS 
Centurion XVI.II, se creó un diseño experimental multifactorial, el mismo que se detalla a 
continuación: 
 
 Previamente instalamos el programa el cual se puede adquirir de una forma gratuita en el 
siguiente link: www.statgraphics.com; en la figura 35, muestra el entorno por lo que damos 
clic en DEE y luego en Asistente de diseño de experimentos 
 
Figura 35. Ventana de asistente de diseños experimentales en Statgraphics 
 
 Se nos abre una nueva ventana donde seguimos cada paso como nos indica el programa, en 
este caso damos clic en definir la respuesta es decir nuestra variable dependiente, que para 
el estudio de este trabajo será el % Rendimiento de reacción. 
 
 
Figura 36. Ventana para identificar la variable de respuesta en Statgraphics 
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 Siguiendo el asistente hay que definir los factores experimentales es decir indicar cuales son 
nuestras variables independientes, que para nuestro caso son el relación metanol/aceite que 
se califica como bajo a una relación 1:8 y alto 1:12 y el tiempo de reacción identificado como 
bajo 3 horas y alto 6 horas 
 
 
Figura 37. Ventana para identificar los factores experimentales en Statgraphics 
 
 Después clic en seleccionar diseño, y evaluamos las opciones que nos ofrece el paquete 
estadístico en este caso lo que nos interesa es determinar la superficie de respuesta, la 
escogemos y damos clic en aceptar. Se nos abre una nueva ventana donde nos pide que 
seleccionemos el diseño experimental que queremos realizar por lo que seleccionamos el 
diseño compuesto central 2^2+estrella damos clic en aceptar y nuevamente en aceptar 
 
 
 
 
   
 
 
 
 
 
Figura 38. Ventana para seleccionar el diseño de experimento en Statgraphics 
 De esta manera nos genera de forma aleatoria el número de experimentos para la obtención 
de biodiesel en función de sus variables independientes que en este caso son la relación 
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metanol/aceite y el tiempo de reacción, en este caso se hizo 10 experimentos en el orden que 
se muestra en la siguiente figura: 
 
 
Figura 39. Tratamientos experimental generado por Statgraphics 
 
El diseño experimental obtenido estadísticamente se puede representar de la siguiente manera 
puesto que es más sencillo su interpretación, ya que se tiene un plano donde x representa la 
relación metanol/aceite y el tiempo de reacción, donde se registran 9 puntos, 4 que forman los 
vértices del cuadrado es decir el modelo factorial 22 y los que salen fueran del cuadrado son 4 
puntos axiales, para finalmente determinar el punto centro donde se realiza dos repeticiones es así 
de que se interpreta los 10 puntos obtenidos en el programa. 
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Figura 40. Diseño factorial 22 con puntos axiales 
 
En la tabla 15, que se muestra a continuación, se indica las condiciones generales a las cuales se 
realizó el diseño experimental mientras que la tabla 16, nos muestra las combinaciones de relación 
metanol/aceite y tiempo de reacción necesaria para poder determinar la superficie de respuesta 
por lo que se realizó 10 tratamientos en el orden alzar que se muestra en la tabla. 
 
Tabla 15. Condiciones de trabajo experimentales  
Factor Valor 
Catalizador Heterogéneo (VOPO4) 3%(P/P) de la cantidad de aceite 
Presión  80 PSI 
Temperatura 115 °C 
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Tabla 16. Diseño experimental 22 generado en Statgraphics 
N° 
Exp 
Relación metanol/aceite Tiempo de reacción 
[horas] 
1 7,17157 4,5 
2 10 4,5 
3 8 6 
4 12 3 
5 12,8284 4,5 
6 10 6,62132 
7 12 6 
8 8 3 
9 10 2,37868 
10 10 4,5 
 
 
2.7.4.  Tratamiento del biodiesel obtenido (ref. Figura 34). Como productos de la reacción de 
transesterificación catalítica heterogénea tenemos biodiesel glicerina, fosfato de vanadilo, exceso 
de metanol colocado como reactivo, es por esta razón que se debe realizar un tratamiento al 
biodiesel para purificarlo y así poder evaluar las propiedades fisicoquímicas del mismo. Por lo 
que se siguió los pasos descritos en el diagrama de bloques que se presenta en la figura 34. Por 
esta razón se realizó una decantación, lavado del biodiesel, secado en condiciones. 
 
 
2.7.4.1.  Decantación del biodiesel. Como se ilustra en la figura 34, lo primero que se hace para 
purificar el biodiesel es una decantación debido a que después de haber dejado en reposo y enfriar 
los productos es visible la formación de tres fases en la parte superior el biodiesel, en la fase 
intermedia la glicerina y en la fase inferior el fosfato de vanadilo por lo que se decanta 
recuperando el fosfato de vanadilo y la glicerina por la parte inferior para dejan en el embudo el 
biodiesel producido que se encuentra con un exceso de metanol. 
 
2.7.4.2.  Lavado del biodiesel. Como se muestra en la figura 34, después de haber producido el 
biodiesel el cual tiene metanol en exceso se usó la “Mundialmente famosa técnica de Dr. Pepper” 
(Pat Bend), (37)para la purificación del mismo el cual es un método fácil de lavar el biodiesel, en 
menos de una hora. Debe destacarse que el biodiesel obtenido contiene metanol, agua. 
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Los tres pasos importantes en el lavado son: GENTILEZA, GENTILEZA y GENTILEZA y se lo 
realizó de la siguiente manera: 
 
Primer Lavado 
 
 Se vierte 40 mL de biodiesel en un embudo de decantación  
 Gentilmente, en el mismo embudo, se colocan 20mL de agua tipo 1 a temperatura ambiente. 
 Se coloca el tapón al final del embudo mirando que no se tenga fugas. 
 Gentilmente se rota el embudo de un lado al otro por unos 30 segundos. 
 Después de 30 segundos se coloca de forma vertical el embudo 
 Si ha sido gentil, el agua y el biodiesel se separarán inmediatamente. 
 Drene el agua en el embudo de decantación  
 
Segundo Lavado 
 
 Se vierten otros 20 mL de agua en el biodiesel en el embudo de decantación 
 Se repite el procedimiento del primer lavado pero esta vez se rota el embudo gentilmente por 
un minuto. 
 Drene el agua como en el primer lavado 
 El segundo lavado ha sido finalizado. 
 
Tercer Lavado 
 
 Se vierten otros 20 mL de agua en el biodiesel en el embudo de decantación 
 Se repite el procedimiento del primer lavado pero esta vez se agita el embudo fuertemente 
por un minuto 
 Y si usted ha sido bien gentil se obtendrá un biodiesel más claro 
 Finalmente drene el agua y el tercer lavado ha finalizado  
 
2.7.4.3.  Secado para la purificación del biodiesel. Como se muestra en la figura 32, después de 
haber lavado el biodiesel se eliminó el exceso de metanol mediante un lavado con agua del 
biodiesel, es por eso que para eliminar el agua presente en el producto, este se colocó en una 
estufa a una temperatura de 90 °C, para así obtener un biodiesel purificado finalmente. 
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2.8.  Evaluación de las propiedades físicas y químicas del biodiesel 
 
2.8.1.  Densidad. Para la densidad se lo realizo mediante el uso de la norma Ecuatoriana NTE 
INEN 0035:2013. [28] 
 
2.8.2.  Viscosidad cinemática. La viscosidad cinemática del biodiesel se realizó utilizando la 
Norma ASTM D 445 [38] a una temperatura de 40°C en un baño termostático y un viscosímetro 
de Canonn. 
 
2.8.3.  Punto de Inflamación. El punto de inflamación es la temperatura en la que una llama 
provoca la inflamación de los vapores emitidos por encima de la superficie de un combustible. 
Para la determinación de estas propiedades se emplea el método Cleveland en vaso abierto, de 
acuerdo a la norma ASTM D93. [39] 
 
2.8.4.  Contenido de azufre. El contenido de azufre se realizó mediante la Norma ASTM D-4294  
[40], que utiliza Rayos X para la determinación espectroscópica del contenido de azufre en la 
muestra de biodiesel. 
 
2.8.5.  Corrosión a la lámina de cobre. Para este ensayo se utilizó la Norma ASTM D-130, [41], 
Este consta en sumergir una lámina pulida de cobre en la muestra a ensayar durante tres horas a 
100 °C. La lámina luego se extrae y se compara en forma visual contra una serie de láminas 
patrones y de esta manera se clasifican con los números 1, 2, 3 y 4 más las letras a, b, c, d, e. El 
nivel máximo permitido es hasta el número 3. 
 
2.8.6.  Poder calórico. Esta prueba es efectuada por el método de la norma ASTM D-240 [42], el 
resultado se determina  en KJ/Kg. Esta norma establece como requisito que el poder calorífico 
esta alrededor de 39500 KJ/Kg 
 
2.8.7.  Espectroscopía infrarroja. Los espectros IR se han obtenido en un aparato modelo PERKIN 
ELMER SPECTRUM VERSIÓN 10.4.00. Para ello, se tomaron 20 mg de la muestra seca y se 
mezclaron con 100 mg de bromuro de potasio (KBr) y se prensaron para obtener una pastilla. Para 
la interpretación de los espectros se han tenido en cuenta el trabajo publicado por la empresa 
PERKIN ELMER SPECTRUM [43] 
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2.8.8.  Cromatografía de gases. Se realizó una cromatografía de gases al biodiesel obtenido en 
un equipo modelo SIMDIS HT750, que se encuentra en el Laboratorio de Investigación de la 
Facultad de Ingeniería Química de la Universidad Central del Ecuador, se comparó con un 
cromatograma realizado al aceite de frituras evidenciándose la formación de nuevos productos.  
 
A continuación se muestra el equipo utilizado: 
 
 
 
Figura 41. Equipo para cromatografía de gases 
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3.  DATOS, CÁLCULOS, ANÁLISIS E INTERPRETACIÓN DE RESULTADOS 
 
 
En este capítulo se recogió los datos experimentales para la evaluación de las propiedades 
fisicoquímicas del aceite de frituras crudo y compararlas mediante un análisis estadístico de 
comparación entre medias con el aceite pre tratado y una interpretación de estos cambios. Se 
registró también datos experimentales para la evaluación y caracterización en general de las 
propiedades fisicoquímicas para los catalizadores pentóxido de vanadio agotado, tratado 
físicamente y fosfato de vanadilo usado y mediante una comparación estadística determinar la 
variación de sus propiedades y mediante un análisis instrumental determinar sus componentes, 
estructura y forma para cada uno de ellos. Para finalmente evaluar las propiedades fisicoquímicas 
y mediante un análisis instrumental corroborar que se trata de biodiesel con la finalidad de 
comprobar que cumple el producto obtenido cumple con los requerimientos para biodiesel de 
acuerdo a la norma ASTM D 6751. 
 
 
3.1.  Evaluación de las propiedades fisicoquímicas para la materia prima aceite de frituras  
 
3.1.1.  Datos experimentales para la caracterización del aceite de frituras  
 
Tabla 17. Datos experimentales para la densidad del aceite de frituras 
Aceite de 
Frituras 
Replica M 
[g] 
m1 
[g] 
m2 
[g] 
Usado R1 12,6001 22,2275 21,5329 
R2 12,6001 22,3132 21,5234 
R3 12,6001 22,2321 21,6213 
Pre-tratado R1 33,0562 60,2553 58,2478 
R2 33,0112 60,0312 58,2516 
R3 33,0671 60,2314 58,6342 
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Tabla 18. Datos experimentales para la humedad del aceite de frituras 
Aceite de 
Frituras 
Replica m1 
[g] 
m2 
[g] 
Usado R1 25,1496 25,0938 
R2 25,3223 25,2723 
R3 25,0223 24,9712 
Pre-tratado R1 25,1496 25,1223 
R2 25,3432 25,3171 
R3 25,2378 25,2109 
 
Tabla 19. Datos experimentales para el índice de acidez del aceite de frituras 
Aceite de 
Frituras 
Replica V 
[mL] 
N 
[mol/L] 
M 
[g] 
Usado R1 2,1 0,1 8,3301 
R2 2 0,1 8,0621 
R3 2 0,1 8,0013 
Pre-tratado R1 2,1 0,1 10,695 
R2 1,3 0,1 6,9089 
R3 1,5 0,1 8,123 
 
Tabla 20. Datos experimentales para el índice de saponificación del aceite de frituras 
Aceite de 
Frituras 
Replica V1 
[mL] 
V2 
[mL] 
N 
[mol/L] 
M 
[g] 
Usado R1 33,7 5 0,1 1,9342 
R2 32,6 5 0,1 1,8932 
R3 34 5 0,1 1,9245 
Pre-tratado R1 35,5 5 0,1 1,8762 
R2 34,7 5 0,1 1,8424 
R3 35,2 5 0,1 1,9189 
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Tabla 21. Solidos suspendidos totales retenidos en el filtro de celulosa 
Aceite de 
Frituras 
Replica M 
[g] 
m1 
[g] 
V1 
[mL] 
Pre-tratado R1 1,3195 3,8444 300 
R2 1,3245 3,9125 300 
R3 1,3203 3,8722 300 
 
 
3.1.2.  Cálculos de las propiedades físicas y químicas para el aceite de frituras. Para los cálculos 
de las propiedades fisicoquímicas del aceite de frituras usado y pre tratado, se utilizó los datos 
registrados en las tablas 13, 14, 15, 16 y 17. Los mismos que a continuación se muestra un cálculo 
modelo para cada propiedad en la réplica 1 de cada tabla. 
 
 
3.1.2.1.  Cálculo modelo para la densidad aceites R1  
 
𝑑𝑡 =  
𝑚2 − 𝑚
𝑚1 − 𝑚
 
𝑑𝑡 =  
21,5329 − 12,6001
22,2275 − 12,6001
     
𝑑𝑡 =  0,9278  
 
𝑑25 =  𝑑𝑡 +  0,00064 ∗ (𝑡 − 25) 
𝑑25 =  0,9278 +  0,00064 ∗ (20 − 25)  
𝑑25 = 0,9246 
𝛿 = 𝑑25 ∗ 𝛿𝐻2𝑂 [
𝑔
𝑚𝐿
] 
𝛿 = 0,9246 ∗ 0,99713 [
𝑔
𝑚𝐿
] 
𝛿 = 0,9219 [
𝑔
𝑚𝐿
] 
 
 
(14) 
(15) 
(13) 
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3.1.2.2.  Cálculo modelo para el porcentaje de humedad de aceites R1  
 
%𝐻 =  
𝑚1 − 𝑚2
𝑚1
∗ 100 
%𝐻 =  
25,1496 −  25,0938
25,1496
∗ 100 
%𝐻 =  0,2078 
 
3.1.2.3.  Cálculo modelo para el índice de refracción de aceites R1 
 
𝑅 = 𝑅′ + 𝐾(𝑡′ − 𝑡) 
𝑅 = 1,439 +  0,000385(19 − 25)      
𝑅 = 1,467 
 
3.1.2.4.  Cálculo modelo para el índice de acidez para aceites R1 
 
𝑖𝑎 =  
56,1 ∗ 𝑉 ∗ 𝑁
𝑚
[
𝑚𝑔𝑁𝑎𝑂𝐻
𝑔 𝐴𝑐𝑒𝑖𝑡𝑒
] 
𝑖𝑎 =  
56,1 ∗ 2,1 ∗ 0,1
8,3301
 
𝑖𝑎 =  1,4142 [
𝑚𝑔𝑁𝑎𝑂𝐻
𝑔𝐴𝑐𝑒𝑖𝑡𝑒
] 
 
3.1.2.5.  Cálculo modelo para el índice de saponificación para aceites R1 
 
𝑖𝑠 =  
56,1 ∗ (𝑉1 − 𝑉2) ∗ 𝑁
𝑚
[
𝑚𝑔𝑁𝑎𝑂𝐻
𝑔 𝐴𝑐𝑒𝑖𝑡𝑒
] 
𝑖𝑠 =  
56,1 ∗ (33,7 − 5) ∗ 0,1
1,9342
 
𝑖𝑠 =  83,24 [
𝑚𝑔𝑁𝑎𝑂𝐻
𝑔 𝐴𝑐𝑒𝑖𝑡𝑒
] 
 
 
(16) 
(17) 
(18) 
(19) 
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3.1.2.6.  Cálculo modelo para los sólidos suspendidos totales retenidos   R1 
 
𝑆𝑆𝑇𝑅 =  
(𝑚1 − 𝑚) ∗ 1000
𝑉𝑚𝐿
[
𝑔
𝐿
] 
 
𝑆𝑆𝑇𝑅 =  
(3,8444 − 1,3195) ∗ 1000
300
[
𝑔
𝐿
] 
𝑆𝑆𝑇𝑅 =  8,416 [
𝑔
𝐿
] 
 
3.1.3.  Resultados de las propiedades físicas y químicas para el aceite de frituras. En las Tablas 
18 y 19 se indican los resultados promedio de la evaluación de las propiedades del aceite usado y 
pre-tratado  
 
Tabla 22. Propiedades fisicoquímicas del aceite de frituras usado 
Parámetro Norma R1 R2 R3 M 
Densidad a 25°C, [g/mL]  INEN-0035 0,9203 0,9282 0,9353 0,9279 
Viscosidad Dinámica [Pa*s] REOMETRO 0,1162 0,1162 0,1162 0,1162 
Porcentaje de Humedad [%] NMX-F-211 0,2219 0,1975 0,2042 0,2078 
Índice de Refracción a 25°C  INEN ISO-6320 1,467 1,466 1,467 1,467  
Índice de acidez  INEN ISO-660 1,414 1,392 1,402 1,403 
Índice de Saponificación INEN ISO-3657 91,19 90,43 88,30 89,97 
 
Tabla 23. Propiedades fisicoquímicas del Aceite de Frituras Pre-tratado 
Parámetro Norma R1 R2 R3 M 
Densidad a 25°C, [g/mL]  INEN-0035 0,9219 0,9128 0,9263 0,9204 
Viscosidad Dinámica [Pa*s] REOMETRO 0,0941 0,0941 0,0941 0,0941 
Porcentaje de Humedad [%] NMX-F-211 0,1085 0,1029 0,1066 0,106 
Índice de Refracción a 25°C  INEN ISO-6320 1,467 1,466 1,467 1,467  
Índice de acidez INEN ISO-660 1,102 1,056 1,036 1,064 
Índice de Saponificación INEN ISO-3657 83,24 81,78 84,53 83,19 
Solidos totales retenidos [g/L] METODO 
INTERNO 
8,4163 8,6267 8,5063 8,5164 
(7) 
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3.1.4.  Comparación  de resultados para el aceite de frituras. Este procedimiento está diseñado 
para comprar dos muestras de datos.  Calculará varias estadísticas y gráficas para cada muestra, 
y se ejecutó varias pruebas para determinar si hay diferencias estadísticamente significativas entre 
las dos muestras. 
 
3.1.4.1.  Comparación de densidad a 25°C 
 
Comparación de dos muestras - Densidad AFC & Densidad AFT 
 
Identificación de cada muestra 
Muestra 1: Densidad AFC (Densidad a 25°C aceite de frituras usado) 
Muestra 2: Densidad AFT (Densidad a 25°C aceite de frituras tratado) 
Muestra 1: 3 valores en el rango de 0,920343 a 0,93531 
Muestra 2: 3 valores en el rango de 0,91286 a 0,926349 
 
Mediante los datos registrados en la tabla 17 y mediante el software estadístico 
STATGRAPHYCS se obtuvieron los siguientes resultados estadísticos: 
 
Tabla 24. Resumen estadístico para la densidad AFC & densidad AFT 
 Densidad AFC Densidad AFT 
Recuento 3 3 
Promedio 0,927973 0,920402 
Desviación Estándar 0,00748767 0,0068849 
Coeficiente de 
Variación 
0,806884% 0,748031% 
Mínimo 0,920343 0,91286 
Máximo 0,93531 0,926349 
Rango 0,0149667 0,0134896 
 
Comparación de Medias 
 
Intervalos de confianza del 95,0% para la media de Densidad AFC: 0,927973 +/- 0,0186004   
[0,909373, 0,946574] 
Intervalos de confianza del 95,0% para la media de Densidad AFT: 0,920402 +/- 0,017103   
[0,903299, 0,937505] 
Intervalos de confianza del 95,0% intervalo de confianza para la diferencia de medias 
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Suponiendo varianzas iguales: 0,00757084 +/- 0,0163054   [-0,00873453, 0,0238762] 
 
Prueba t para comparar medias 
 
Hipótesis nula: media1 = media2 
Hipótesis Alt.: media1 ≠ media2 
Suponiendo varianzas iguales: t = 1,28915   valor-P = 0,266844 
Por lo que no se rechaza la hipótesis nula para alfa = 0,05. 
 
A continuación se muestra un gráfico de caja y bigotes para corroborar dicha afirmación  
 
 
 Gráfico 1. Caja y bigotes para la densidad del AFC & densidad AFT  
 
3.1.4.2.  Comparación de viscosidad a 40 °C. Para la viscosidad dinámica de los aceites se utilizó 
los datos registrados por el RHEOPLUS PHYSICA MRC 301, mostrando los siguientes resultados: 
 
 
Gráfico 2. Viscosidad dinámica para el aceite de frituras usado 
Gráfico Caja y Bigotes
0,91 0,915 0,92 0,925 0,93 0,935 0,94
Densidad AFC
Densidad AFT
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Gráfico 3. Viscosidad dinámica para el aceite de frituras pre tratado 
Podemos ver que existe una disminución en cuanto a la viscosidad dinámica entre el aceite usado 
y el aceite pre-tratado, los dos fluidos se comportan según la ley de newton de la viscosidad es 
decir su viscosidad no cambia en función del tiempo a partir de los (3 s-1) 
 
3.1.4.3.  Comparación de porcentaje de humedad 
 
Comparación de dos muestras - % H AFC & %H AFT 
 
Muestra 1: % H AFC (Porcentaje de humedad aceite usado) 
Muestra 2: %H AFT (Porcentaje de humedad aceite tratado) 
Muestra 1: 3 valores en el rango de 0,197454 a 0,221872 
Muestra 2: 3 valores en el rango de 0,102986 a 0,10855 
 
Mediante los datos registrados en la tabla 18 y mediante el software estadístico 
STATGRAPHYCS se obtuvieron los siguientes resultados estadísticos: 
Tabla 25. Resumen estadístico del % H AFC & %H AFT 
 % H AFC %H AFT 
Recuento 3 3 
Promedio 0,207848 0,106041 
Desviación Estándar 0,0126073 0,0028219 
Coeficiente de 
Variación 
6,06561% 2,66114% 
Mínimo 0,197454 0,102986 
Máximo 0,221872 0,10855 
Rango 0,0244179 0,00556423 
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Comparación de Medias 
 
Intervalos de confianza del 95,0% para la media de % H AFC: 0,207848 +/- 0,0313182   [0,17653, 
0,239166] 
Intervalos de confianza del 95,0% para la media de %H AFT: 0,106041 +/- 0,00700998   
[0,0990309, 0,113051] 
Intervalos de confianza del 95,0% intervalo de confianza para la diferencia de medias 
   Suponiendo varianzas iguales: 0,101807 +/- 0,0207093   [0,0810979, 0,122517] 
 
Prueba t para comparar medias 
Hipótesis nula: media1 = media2 
Hipótesis Alt.: media1 ≠ media2 
 
Suponiendo varianzas iguales: t = 13,6491   valor-P = 0,000166859 
Es por esta razón que se rechaza la hipótesis nula para alfa = 0,05. Resultado que se observa en 
el siguiente gráfico:  
 
 
Gráfico 4. Caja y bigotes para el porcentaje de humedad entre % H AFC & %H AFT 
 
3.1.4.4.  Comparación de Índice de Acidez  
 
Comparación de dos muestras - Ia AFC & Ia AFT 
 
Muestra 1: Ia AFC (Índice de acidez aceite usado) 
Muestra 2: Ia AFT (Índice de acidez aceite tratado) 
Muestra 1: 3 valores en el rango de 1,3917 a 1,41427 
Muestra 2: 3 valores en el rango de 1,03595 a 1,10154 
 
Gráfico Caja y Bigotes
0,1 0,13 0,16 0,19 0,22 0,25
% H AFC
%H AFT
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Mediante los datos registrados en la tabla 19 y mediante el software estadístico 
STATGRAPHYCS se obtuvieron los siguientes resultados estadísticos: 
 
Tabla 26. Resumen estadístico para el índice de acidez del AFC & AFT 
 Ia AFC Ia AFT 
Recuento 3 3 
Promedio 1,40275 1,06436 
Desviación Estándar 0,0112933 0,033665 
Coeficiente de 
Variación 
0,805089% 3,16293% 
Mínimo 1,3917 1,03595 
Máximo 1,41427 1,10154 
Rango 0,0225718 0,0655955 
Sesgo Estandarizado 0,133264 0,772429 
 
Comparación de Medias 
Intervalos de confianza del 95,0% para la media de Ia AFC: 1,40275 +/- 0,0280542   [1,37469, 
1,4308] 
Intervalos de confianza del 95,0% para la media de Ia AFT: 1,06436 +/- 0,0836285   [0,980733, 
1,14799] 
Intervalos de confianza del 95,0% intervalo de confianza para la diferencia de medias 
Suponiendo varianzas iguales: 0,338384 +/- 0,0569201   [0,281464, 0,395304] 
 
Prueba t para comparar medias 
Hipótesis nula: media1 = media2 
Hipótesis Alt.: media1 ≠ media2 
Suponiendo varianzas iguales: t = 16,5057   valor-P = 0,0000788955 
 
Es por esta razón que se rechaza la hipótesis nula para alfa = 0,05. Resultados que se evidencia 
en el siguiente gráfico: 
 
Gráfico 5. Caja y bigotes para el índice de acidez entre Ia AFC & Ia AFT 
Gráfico Caja y Bigotes
1 1,1 1,2 1,3 1,4 1,5
Ia AFC
Ia AFT
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3.1.4.5.  Comparación de Índice de Saponificación  
 
Comparación de dos muestras - Is AFC & Is AFT 
 
Muestra 1: Is AFC (Índice de saponificación aceite usado) 
Muestra 2: Is AFT (Índice de saponificación aceite tratado) 
Muestra 1: 3 valores en el rango de 88,2912 a 91,1976 
Muestra 2: 3 valores en el rango de 81,7853 a 84,5362 
 
Mediante los datos registrados en la tabla 20 y mediante el software estadístico 
STATGRAPHYCS se obtuvieron los siguientes resultad os estadísticos: 
 
Tabla 27. Resumen estadístico para el índice de saponificación del Is AFC & Is AFT 
 Is AFC Is AFT 
Recuento 3 3 
Promedio 89,9745 83,1879 
Desviación Estándar 1,50688 1,37626 
Coeficiente de 
Variación 
1,67478% 1,65439% 
Mínimo 88,2912 81,7853 
Máximo 91,1976 84,5362 
Rango 2,90643 2,75091 
 
 
Comparación de Medias 
 
Intervalos de confianza del 95,0% para la media de Is AFC: 89,9745 +/- 3,74329   [86,2312, 
93,7178] 
Intervalos de confianza del 95,0% para la media de Is AFT: 83,1879 +/- 3,41881   [79,7691, 
86,6067] 
Intervalos de confianza del 95,0% intervalo de confianza para la diferencia de medias 
Suponiendo varianzas iguales: 6,78662 +/- 3,27133   [3,51528, 10,058] 
 
Prueba t para comparar medias 
 
Hipótesis nula: media1 = media2 
Hipótesis Alt.: media1 ≠ media2 
Suponiendo varianzas iguales: t = 5,75995   valor-P = 0,00450691 
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Por lo tanto se rechaza la hipótesis nula para alfa = 0,05. Resultados que se observan en el 
siguiente gráfico:  
 
Gráfico 6. Caja y bigotes para el índice de saponificación entre el Ia AFC & Ia AFT 
 
 
3.1.5.  Propiedades fisicoquímicas generales del  aceite usado y el pre-tratado 
 
Tabla 28. Propiedades físicas y químicas para el aceite de frituras 
Parámetro Norma AFC AFT 
Densidad a 25°C, [g/mL]  INEN-0035 0,9279 0,9204 
Viscosidad Dinámica [Pa*s] REOMETRO 0,1162 0,09413 
Porcentaje de Humedad [%] NMX-F-211 0,207 0,106 
Índice de Refracción a 25°C  INEN ISO-6320 1,467 1,467 
Índice de acidez INEN ISO-660 1,403 1,064 
Índice de Saponificación INEN ISO-3657 89,97 83,41 
 
Interpretación: Como se observa la tabla 28, se puede constatar que no existe una variación 
significativa entre la densidad, índice de refracción entre el aceite de frituras crudo y el aceite 
tratado, mientras que es diferente con la viscosidad, el porcentaje de humedad, el índice de acidez 
y el índice de saponificación. Lo que significa que si este aceite se lo utiliza como materia prima 
en una transesterificación catalítica básica existe la probabilidad de que se saponifique el producto 
pues el índice de saponificación es alto y la presencia de humedad orienta a una reacción de 
saponificación, que la obtención de biodiesel. Cabe reconocer que con el tratamiento del aceite 
se evidencia una disminución en el porcentaje de humedad y en el índice de acidez pues pasamos 
de tener 14% de ácidos grasos libres a 11%, corroborando que se realizó un  pre tratamiento al 
aceite de frituras crudo.  
 
Gráfico Caja y Bigotes
81 83 85 87 89 91 93
Is AFC
Is AFT
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3.2.  Evaluación de las propiedades fisicoquímicas de los catalizadores  
 
En este acápite se registró los datos experimentales para cada catalizador que nos permitan evaluar 
sus propiedades fisicoquímicas pues inicialmente se tuvo un catalizador pentóxido de vanadio 
agotado con una coloración verdosa proveniente de la contaminación por impurezas de azufre, 
después de un tratamiento físico se tiene un catalizador tratado, el mismo que mediante un método 
sonoquímico se obtiene un nuevo catalizador fosfato de vanadilo. Datos de sus propiedades 
fisicoquímicas que son registrados para cada catalizador y que me permiten evaluar cómo ha 
cambiado sus propiedades mediante una comparación estadística entre medias. Para finalmente 
con el apoyo de un análisis instrumental de sus componentes, grupos funcionales, forma y  tamaño 
corroborar que existieron cambios significativos para cada catalizador y que el fosfato de vanadilo 
puede ser utilizado como catalizador heterogéneo  
 
 
3.2.1.  Datos experimentales medidos para los catalizadores  
 
Tabla 29. Datos experimentales de densidad real para los catalizadores  
Catalizador Replica Masa cat 
[g] 
Vi 
[mL] 
Vf 
[mL] 
V2O5 agotado R1 1,5896 4,000 4,400 
R2 1,6123 4,000 4,400 
R3 1,5523 4,000 4,400 
V2O5 tratado R1 1,2310 4,100 4,500 
R2 1,2213 4,100 4,500 
R3 1,2421 4,100 4,500 
VOPO4500 R1 1,1704 5,000 5,700 
R2 1,1203 5,000 5,600 
R3 1,1345 5,000 5,700 
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Tabla 30. Datos experimentales para la densidad aparente de los catalizadores 
Catalizador Replica V cat 
[mL] 
M prob 
[g] 
M prob+cat 
[g] 
V2O5 agotado R1 7 45,0463 50,8921 
R2 7 45,0463 51,2321 
R3 7 45,0463 50,6213 
V2O5 tratado R1 10 45,0371 51,2902 
R2 10 45,0371 50,9213 
R3 10 45,0371 51,5612 
VOPO4500 R1 10 45,0369 51,4391 
R2 10 45,0369 51,6237 
R3 10 45,0369 51,2314 
 
Tabla 31. Datos experimentales para el rendimiento de reacción de VOPO4500 
Catalizador Replica mV2O5 
[g] 
mpfiltro 
[g] 
mpVOPO4 
[g] 
VOPO4500 R1 1,5046 
 
0,3326 1,7033 
R2 1,5076 
 
0,3327 1,6755 
R3 3,0015 0,3639 2,7344 
 
 
3.2.2.  Cálculo de las propiedades físicas y químicas de los catalizadores. Para los cálculos que 
se muestra a continuación se utilizó los datos registrados en las tablas 29, 30 y 31, los mismos 
que se utilizó un cálculo modelo para la réplica 1 de cada tabla. 
 
3.2.2.1.  Cálculo modelo  para la densidad real R1 
 
𝜌 𝑟𝑒𝑎𝑙 =
𝑚𝑎𝑠𝑎𝑐𝑎𝑡
𝑉𝑓 −  𝑉𝑖
[
𝑔
𝑚𝐿
] 
𝜌 𝑟𝑒𝑎𝑙 =
1,5896
4,4 −  4
[
𝑔
𝑚𝐿
] 
𝜌 𝑟𝑒𝑎𝑙 = 3,9740 [
𝑔
𝑚𝐿
] 
 
(20) 
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3.2.2.2.  Cálculo modelo para la densidad aparente R1 
 
𝜌 𝑎𝑝 =
𝑚𝑎𝑠𝑎 𝑝𝑟𝑜𝑏+𝑐𝑎𝑡 − 𝑚𝑎𝑠𝑎 𝑝𝑟𝑜𝑏
𝑉𝑐𝑎𝑡
[
𝑔
𝑚𝐿
] 
𝜌 𝑎𝑝 =
50,8921 −  45,0463
7
[
𝑔
𝑚𝐿
] 
𝜌 𝑎𝑝 = 0,8351 [
𝑔
𝑚𝐿
] 
 
3.2.2.3.  Cálculo modelo  para la porosidad R1 
 
𝜀 = 1 −
𝜌𝑎𝑝
𝜌 𝑟𝑒𝑎𝑙
 
𝜀 = 1 −
0,8351
3,9740
 
𝜀 = 0,7898 
 
3.2.2.4.  Cálculo modelo  para el rendimiento de obtención de VOPO4500 R1 
 
𝑚𝑉𝑂𝑃𝑂4 = 𝑚𝑝𝑉𝑂𝑃𝑂4 − 𝑚𝑝𝑓𝑖𝑙𝑡𝑟𝑜 [𝑔] 
 
𝑚𝑉𝑂𝑃𝑂4 = 1,7033 − 0,3326 [𝑔] 
𝑚𝑉𝑂𝑃𝑂4 = 1,3707[𝑔] 
 
%𝑅 =  
𝑚𝑉𝑂𝑃𝑂4 ∗ 100
𝑚𝑉2𝑂5
 
%𝑅 =  
1,3707 ∗ 100
1,5046
 
%𝑅 =  91,10 
 
 
3.2.3.  Resultados de las propiedades físicas y químicas  de los catalizadores. En las Tablas 32 
y 33 se indican los resultados promedio de la evaluación de las propiedades del pentóxido de 
vanadio agotado y tratado mientras que en la tabla 30 se muestran los resultados para el nuevo 
catalizador fosfato de vanadilo  
 
(24) 
(22) 
(23) 
(21) 
  
 
81 
 
Tabla 32. Resultados para el V2O5 agotado 
Parámetro R1 R2 R3 Promedio 
Densidad real[g/mL]   3,974 4,0307 3,8807 3,9618 
Densidad aparente [g/mL] 0,8351 0,8837 0,7964 0,8384 
Porosidad 0,7898 0,7807 0,7947 0,7884 
*%  Vanadio 0,02 0,02 0,02 0,02 
 
Tabla 33. Resultados para el V2O5 tratado 
Parámetro R1 R2 R3 Promedio 
Densidad real [g/mL]   3,0775 3,0532 3,1052 3,0787 
Densidad aparente [g/mL] 0,6253 0,5884 0,6524 0,6220 
Porosidad 0,7968 0,8072 0,7899 0,7979 
*% Vanadio 2,3 2,3 2,3 2,3 
  *Los datos de pureza de V se registran en el anexo K mediante absorción atómica  
Tabla 34. Resultados para el VOPO4500 
Parámetro R1 R2 R3 Promedio 
Densidad real [g/mL]   1,6720 1,8672 1,6207 1,7200 
Densidad aparente [g/mL] 0,6402 0,6587 0,6194 0,6394 
Porosidad 0,6170 0,6472 0,6177 0,6273 
% Rendimiento 91,10 89,07 78,98 86,38 
 
3.2.4.  Comparación de las propiedades físicas y químicas para los catalizadores. La 
comparación de las propiedades físicas de densidad real, aparente nos dice como como ha 
cambiado el pentóxido de vanadio agotado después del tratamiento físico mientras que la 
porosidad es comparada para los tres catalizador pues se registran distintos datos los mismos que 
son interpretados estadísticamente si existen o no cambios significativos para cada catalizador. 
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3.2.4.1.  Comparación de las densidades real para el V2O5 
 
Comparación de dos muestras - DReal V2O5 agotado & DReal V2O5 tratado 
 
Muestra 1: DReal V2O5 u (Densidad Real V2O5 agotado) 
Muestra 2: DReal V2O5 r (Densidad Real V2O5 tratado) 
Muestra 1: 3 valores en el rango de 3,8808 a 4,0308 
Muestra 2: 3 valores en el rango de 3,0533 a 3,1053 
 
Mediante los datos registrados en las tablas 32, 33 y usando el software estadístico 
STATGRAPHYCS se obtuvo los siguientes resultados estadísticos: 
 
Tabla 35. Resumen estadístico para la DReal V2O5 ag & DReal V2O5 trat 
 DReal V2O5 
agotado 
DReal V2O5 
tratado 
Recuento 3 3 
Promedio 3,96187 3,0787 
Desviación Estándar 0,0757325 0,0260208 
Coeficiente de 
Variación 
1,91154% 0,845187% 
Mínimo 3,8808 3,0533 
Máximo 4,0308 3,1053 
Rango 0,15 0,052 
 
Comparación de Medias 
Intervalos de confianza del 95,0% para la media de DReal V2O5 ag: 3,96187 +/- 0,18813   
[3,77374, 4,15] 
Intervalos de confianza del 95,0% para la media de DReal V2O5 trat: 3,0787 +/- 0,0646392   
[3,01406, 3,14334] 
Intervalos de confianza del 95,0% intervalo de confianza para la diferencia de medias 
Suponiendo varianzas iguales: 0,883167 +/- 0,128364   [0,754803, 1,01153] 
 
Prueba t para comparar medias 
Hipótesis nula: media1 = media2 
Hipótesis Alt.: media1 ≠ media2 
Suponiendo varianzas iguales: t = 19,1025   valor-P = 0,000044248 
Es por esta razón que se rechaza la hipótesis nula para alfa = 0,05. Resultados que se muestra en 
el siguiente gráfico:  
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Gráfico 7. Caja y bigotes para densidad real entre el V2O5 agotado y V2O5 tratado 
 
3.4.2.2.  Comparación de la densidad aparente 
 
Comparación de dos muestras - DAp V2O5 ag & Dap V2O5 trat 
 
Muestra 1: DAp V2O5 ag (Densidad Aparente V2O5 agotado) 
Muestra 2: Dap V2O5 trat (Densidad Aparente V2O5 tratado) 
Muestra 1: 3 valores en el rango de 0,796429 a 0,883686 
Muestra 2: 3 valores en el rango de 0,58842 a 0,65241 
 
Mediante los datos registrados en las tablas 32, 33 y usando el software estadístico 
STATGRAPHYCS se obtuvo los siguientes resultados estadísticos: 
 
Tabla 36. Resumen estadístico para la Dap V2O5 ag & Dap V2O5 trat 
 DAp V2O5 
agotado 
Dap V2O5 
tratado 
Recuento 3 3 
Promedio 0,83841 0,622047 
Desviación Estándar 0,0437218 0,0321196 
Coeficiente de 
Variación 
5,21485% 5,16353% 
Mínimo 0,796429 0,58842 
Máximo 0,883686 0,65241 
Rango 0,0872571 0,06399 
 
Comparación de Medias 
 
Intervalos de confianza del 95,0% para la media de Dap V2O5 ag: 0,83841 +/- 0,108611   
[0,729799, 0,947021] 
Gráfico Caja y Bigotes
3 3,2 3,4 3,6 3,8 4 4,2
DReal V2O5 u
DReal V2O5 r
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Intervalos de confianza del 95,0% para la media de Dap V2O5 trat: 0,622047 +/- 0,0797894   
[0,542257, 0,701836] 
Intervalos de confianza del 95,0% intervalo de confianza para la diferencia de medias 
Suponiendo varianzas iguales: 0,216363 +/- 0,086965   [0,129398, 0,303328] 
 
Prueba t para comparar medias 
 
Hipótesis nula: media1 = media2 
Hipótesis Alt.: media1 ≠ media2 
Suponiendo varianzas iguales: t = 6,90763   valor-P = 0,0023039 
Es por esta razón que se rechaza la hipótesis nula para alfa = 0,05, resultados que se muestran en 
el siguiente gráfico: 
 
Gráfico 8. Caja y bigotes para densidad aparente entre el V2O5 agotado y V2O5 tratado 
 
3.2.4.3.  Comparación de porosidades para los catalizadores 
 
Comparación de Dos Muestras - Porosidad V2O5 ag & Porosidad V2O5 trat 
 
Muestra 1: Porosidad V2O5 ag (Porosidad V2O5 agotado) 
Muestra 2: Porosidad V2O5 trat (Porosidad V2O5 tratado) 
 
Muestra 1: 3 valores en el rango de 0,780764 a 0,794775 
Muestra 2: 3 valores en el rango de 0,789901 a 0,807281 
 
Mediante los datos registrados en las tablas 32, 33 y usando el software estadístico 
STATGRAPHYCS se obtuvo los siguientes resultados estadísticos: 
 
Gráfico Caja y Bigotes
0,58 0,68 0,78 0,88 0,98
DAp V2O5 u
Dap V2O5 r
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Tabla 37. Resumen estadístico para la porosidad V2O5 ag & porosidad V2O5 trat 
 Porosidad V2O5 
agotado 
Porosidad V2O5 
tratado 
Recuento 3 3 
Promedio 0,788465 0,797998 
Desviación Estándar 0,00710811 0,00875035 
Coeficiente de 
Variación 
0,901512% 1,09654% 
Mínimo 0,780764 0,789901 
Máximo 0,794775 0,807281 
Rango 0,0140106 0,0173798 
 
Comparación de Medias 
Intervalos de confianza del 95,0% para la media de Porosidad V2O5 ag: 0,788465 +/- 0,0176575   
[0,770807, 0,806122] 
Intervalos de confianza del 95,0% para la media de Porosidad V2O5 trat: 0,797998 +/- 0,0217371   
[0,776261, 0,819735] 
Intervalos de confianza del 95,0% intervalo de confianza para la diferencia de medias 
Suponiendo varianzas iguales: -0,00953336 +/- 0,0180714   [-0,0276048, 0,00853805] 
 
Prueba t para comparar medias 
Hipótesis nula: media1 = media2 
Hipótesis Alt.: media1 ≠ media2 
Suponiendo varianzas iguales: t = -1,46469   valor-P = 0,216865 
Es por esta razón que no se rechaza la hipótesis nula para alfa = 0,05. Resultados que se muestran 
en el siguiente gráfico: 
 
Gráfico 9. Caja y bigotes para porosidad entre el V2O5 agotado y V2O5 tratado 
 
 
 
Gráfico Caja y Bigotes
0,78 0,785 0,79 0,795 0,8 0,805 0,81
Porosidad V2O5 u
Porosidad V2O5 r
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Comparación de Dos Muestras - Porosidad V2O5 trat & Porosidad VOPO4 
 
Muestra 1: Porosidad V2O5 trat (Porosidad V2O5 tratado) 
Muestra 2: Porosidad VOPO4 (Porosidad fosfato de vanadilo) 
Muestra 1: 3 valores en el rango de 0,789901 a 0,807281 
Muestra 2: 3 valores en el rango de 0,617093 a 0,64723 
 
Mediante los datos registrados en las tablas 33, 34 y usando el software estadístico 
STATGRAPHYCS se obtuvo los siguientes resultados estadísticos: 
 
Tabla 38. Resumen estadístico para la porosidad V2O5 trat & porosidad VOPO4 
 Porosidad V2O5 
tratado 
Porosidad 
VOPO4 
Recuento 3 3 
Promedio 0,797998 0,627372 
Desviación Estándar 0,00875035 0,0172014 
Coeficiente de 
Variación 
1,09654% 2,74182% 
Mínimo 0,789901 0,617093 
Máximo 0,807281 0,64723 
Rango 0,0173798 0,0301369 
 
Comparación de Medias 
Intervalos de confianza del 95,0% para la media de Porosidad V2O5 trat: 0,797998 +/- 0,0217371   
[0,776261, 0,819735] 
Intervalos de confianza del 95,0% para la media de Porosidad VOPO4: 0,627372 +/- 0,0427307   
[0,584641, 0,670102] 
Intervalos de confianza del 95,0% intervalo de confianza para la diferencia de medias 
Suponiendo varianzas iguales: 0,170626 +/- 0,0309363   [0,13969, 0,201562] 
 
Prueba t para comparar medias 
Hipótesis nula: media1 = media2 
Hipótesis Alt.: media1 ≠ media2 
Suponiendo varianzas iguales: t = 15,3133   valor-P = 0,000106078 
Es por esta razón que se rechaza la hipótesis nula para alfa = 0,05. Resultados que se observan en 
el siguiente gráfico: 
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Gráfico 10. Caja y bigotes para porosidad entre V2O5 tratado y VOPO4 
 
3.2.5.  Espectroscopia infrarroja  para cada catalizador. El objetivo de utilizar espectroscopia 
infrarroja es determinar de forma cualitativa la composición química de cada catalizador es por 
eso que se realiza una interpretación de cada pico en función de su transmitancia utilizando base 
de datos y referencias bibliográficas. 
Tabla 39. Interpretación de espectro IR para el V2O5 agotado 
N Localización de picos en 
espectro IR  
Interpretación 
1 Aprox. 3740 cm-1, 46 %T Espectro característico de Alúmina activas 
2 Aprox. 3400 cm-1, 19,31 %T Espectro perteneciente a grupos    H-O-H 
3 Aprox. 2900 cm-1, 26,65 %T Espectro perteneciente a –HS 
4 Aprox. 2400 cm-1, 39,92 %T Espectro perteneciente a SO2 
5 Aprox. 1600 cm-1, 33,29 %T Espectro perteneciente a -HSO3 
6 Aprox. 1020 cm-1, 1,3 %T Espectro perteneciente a V5+, V=O  
7 Aprox. 800 cm-1, 33,64 %T Espectro perteneciente a V5+, 
V-O-V asimétrico 
8 Aprox. 600 cm-1, 32,97 %T Espectro perteneciente a V5+, 
V-O-V simétrico 
9 Aprox. 480 cm-1, 14,53%T Espectro perteneciente a O=Si=O  
10 Aprox. 300 cm-1, 42 %T Espectro de V3+, V-O 
 
Gráfico Caja y Bigotes
0,61 0,65 0,69 0,73 0,77 0,81
Porosidad V2O5 r
Porosidad VOPO4
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Gráfico 11. Espectro IR para el pentóxido de vanadio agotado 
 
 
Tabla 40. Interpretación de espectro IR para el V2O5 tratado 
N Localización de picos en espectro 
IR  
Interpretación 
1 Aprox. 3740 cm-1, 44,69%T Espectro característico de Alúmina activas 
2 Aprox. 3400 cm-1, 30,82 %T Espectro perteneciente a grupos    H-O-H 
3 Aprox. 2900 cm-1, 39,52 %T Espectro perteneciente a –HS 
4 Aprox. 2400 cm-1, 42,83 %T Espectro perteneciente a SO2 
5 Aprox. 1600 cm-1, 29,34 %T Espectro perteneciente a -HSO3 
6 Aprox. 1020 cm-1, 1,3 %T Espectro perteneciente a V5+, V=O  
7 Aprox. 800 cm-1, 23,93 %T Espectro perteneciente a V5+, 
V-O-V asimétrico 
8 Aprox. 600 cm-1, 32,44 %T Espectro perteneciente a V5+, 
V-O-V simétrico 
9 Aprox. 480 cm-1, 8,31%T Espectro perteneciente a O=Si=O  
10 Aprox. 300 cm-1, 26,39 %T Espectro de V3+, V-O 
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Gráfico 12. Espectro IR para el pentóxido de vanadio tratado 
 
 
Gráfico 13. Comparación por espectro IR entre el V2O5 ag (Rojo) y V2O5 trat (negro) 
 
Interpretación: Como se muestra en el gráfico 13, mediante una superposición de los espectros 
para el pentóxido de vanadio agotado y tratado se observa que entre 800 cm-1 y 600 cm-1  hay una 
disminución de la transmitancia para el V2O5 tratado, lo que indica que hay un aumento en la 
concentración de V5+ después del tratamiento del catalizador. 
 
 
 
 
V5+ 
H2O 
SO2 Al2O3 
SiO2 
SO3H- -HS 
V3+ 
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Tabla 41. Interpretación de espectro IR para el fosfato de vanadilo 
N Localización de picos en 
espectro IR  
Interpretación 
1 Aprox. 3740 cm-1, 48,29 %T Espectro característico de Alúmina activas 
2 Aprox. 3400 cm-1, 25,06 %T Espectro perteneciente a grupos    H-O-H 
3 Aprox. 2900 cm-1, 29,61 %T Espectro perteneciente a –HS 
4 Aprox. 2400 cm-1, 42,83 %T Espectro perteneciente a SO2 
5 Aprox. 1600 cm-1, 29,34 %T Espectro perteneciente a -HSO3 
6 Aprox. 1100 cm-1, 1,3 %T Espectro perteneciente a V5+, P-O  
7 Aprox. 800 cm-1, 23,98 %T Espectro perteneciente a V5+, V-P, V-OH, 
P-  
8 Aprox. 640 cm-1, 32,34 %T Espectro perteneciente a V5+, V-OH, P-OH 
9 Aprox. 620 cm-1, 32,44 %T Espectro perteneciente a V=O, V-OH,  
P-O 
10 Aprox. 500 cm-1, 9,5%T Espectro perteneciente a O-P-O 
11 Aprox. 300 cm-1, 51,03 %T Espectro de V3+, V-O 
 
 
Gráfico 14. Espectro IR para fosfato de vanadilo 
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Gráfico 15. Espectro IR para VOPO4.2H2O teórico 
 
 
Gráfico 16. Interpretación de espectro IR para VOPO4.2H2O obtenido 
Interpretación: como se muestra en la figura 16, al compararlo con un espectro de referencia 
para el fosfato de vanadilo se identifica que entre1100 cm-1 a 400 cm-1, coinciden con los picos 
característicos para los grupos  V=O, V-OH, POH, con una absorbancia menor a 0,3 lo que quiere 
decir que hay una alta concentración de estos grupos funcionales. 
 
3.2.6.  Microscopia óptica para cada catalizador. La microscopia óptica para cada catalizador 
me permite determinar la forma de cada catalizador, su coloración, y mediante un software propio 
del microscopio evaluar el tamaño de cada partícula para los diferentes catalizadora. Para observar 
de una forma más detallada se recomienda ver los anexos F 
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Figura 42. Imagen en microscopio óptico digital del V2O5 agotado 
 
 
Figura 43. Imagen en microscopio óptico digital del V2O5 tratado 
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Figura 44. Imagen en microscopio óptico digital del VOPO4 
 
3.2.7.  Tamaño y forma para cada catalizador. De las imágenes generadas en el microscopio 
electrónico se logró determinar el tamaño de las partículas para cada catalizador que se muestran 
en las figuras 42, 43, 44, y mediante el uso del programa STATGRAPHYCS se les realizó un 
análisis estadístico a los mismos, este procedimiento está diseñado para resumir una sola muestra 
de datos. Para lo cual lo primero que se realiza es una recopilación de los datos de tamaño de 
catalizador mediante microscopia electrónica que se registran en las tablas 42, 43, 44, como se 
muestra a continuación, para posteriormente evaluar un tamaño promedio de partículas para cada 
catalizador. 
 
Tabla 42. Datos de tamaño de partículas para el V2O5 agotado 
N Tamaño 
[mm] 
N Tamaño 
[mm] 
1 1,2306 7 0,598 
2 1,0171 8 2,3781 
3 1,2481 9 2,3721 
4 1,6953 10 2,513 
5 1,0947 11 2,7862 
6 1,1872 12 0,5704 
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Tabla 43. Datos de tamaño de partículas para el V2O5 tratado 
N Tamaño 
[mm] 
N Tamaño 
[mm] 
1 0,7844 7 1,5173 
2 0,6099 8 1,2493 
3 0,7025 9 1,3378 
4 1,6866 10 1,5622 
5 1,4776 11 1,2493 
6 1,3472 12 1,8268 
 
Tabla 44. Datos de tamaño de partículas para el VOPO4 
N Tamaño 
[mm] 
N Tamaño 
[mm] 
1 1,9984 7 1,4684 
2 0,603 8 1,18 
3 1,2533 9 1,6907 
4 0,6906 10 1,7891 
5 1,2472 11 1,2533 
6 1,3655 12 0,6906 
 
3.2.7.1.  Tratamiento estadístico para tamaño de partícula de V2O5 agotado 
 
Tabla 45. Resumen estadístico del tamaño de partículas para el V2O5 agotado 
Recuento 12 
Promedio 1,55757 
Desviación Estándar 0,769862 
Coeficiente de 
Variación 
49,4272% 
Mínimo 0,5704 
Máximo 2,7862 
Rango 2,2158 
Sesgo Estandarizado 0,542453 
Curtosis 
Estandarizada 
-0,957105 
 
Esta  muestra los estadísticos de resumen para Tamaño V2O5 agotado.  Incluye medidas de 
tendencia central, medidas de variabilidad y medidas de forma.  De particular interés aquí son el 
sesgo estandarizado y la curtosis estandarizada, las cuales pueden utilizarse para determinar si la 
muestra proviene de una distribución normal.  Valores de estos estadísticos fuera del rango de -2 
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a +2 indican desviaciones significativas de la normalidad, lo que tendería a invalidar cualquier 
prueba estadística con referencia a la desviación estándar.  En este caso, el valor del sesgo 
estandarizado se encuentra dentro del rango esperado para datos provenientes una distribución 
normal.  El valor de curtosis estandarizada se encuentra dentro del rango esperado para datos 
provenientes de una distribución normal. 
 
Tabla 46. Frecuencias para tamaño de partícula del V2O5 agotado 
 Límite Límite   Frecuencia Frecuencia Frecuencia 
Clase Inferior Superior Punto Medio Frecuencia Relativa Acumulada Rel. Acum. 
 menor o igual 0  0 0,0000 0 0,0000 
1 0 0,272727 0,136364 0 0,0000 0 0,0000 
2 0,272727 0,545455 0,409091 0 0,0000 0 0,0000 
3 0,545455 0,818182 0,681818 2 0,1667 2 0,1667 
4 0,818182 1,09091 0,954545 1 0,0833 3 0,2500 
5 1,09091 1,36364 1,22727 4 0,3333 7 0,5833 
6 1,36364 1,63636 1,5 0 0,0000 7 0,5833 
7 1,63636 1,90909 1,77273 1 0,0833 8 0,6667 
8 1,90909 2,18182 2,04545 0 0,0000 8 0,6667 
9 2,18182 2,45455 2,31818 2 0,1667 10 0,8333 
10 2,45455 2,72727 2,59091 1 0,0833 11 0,9167 
11 2,72727 3,0 2,86364 1 0,0833 12 1,0000 
 mayor de 3,0  0 0,0000 12 1,0000 
Media = 1,55757   Desviación Estándar = 0,769862 
 
Esta tabla de frecuencias se la realizó dividiendo el rango de Tamaño V2O5 agotado en intervalos 
del mismo ancho, y contando el número de datos en cada intervalo.  Las frecuencias muestran el 
número de datos en cada intervalo, mientras que las frecuencias relativas muestran las 
proporciones en cada intervalo. 
 
 
Gráfico 17. Histograma de frecuencias para el V2O5 agotado 
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3.2.7.2.  Tratamiento estadístico para tamaño de partícula de V2O5 tratado 
Tabla 47. Resumen estadístico del tamaño de partículas para el V2O5 tratado 
Recuento 12 
Promedio 1,27924 
Desviación Estándar 0,390478 
Coeficiente de Variación 30,5242% 
Mínimo 0,6099 
Máximo 1,8268 
Rango 1,2169 
Sesgo Estandarizado -0,872516 
Curtosis Estandarizada -0,455802 
 
Esta tabla muestra los estadísticos de resumen para tamaño V2O5 tratado.  Incluye medidas de 
tendencia central, medidas de variabilidad y medidas de forma.  De particular interés aquí son el 
sesgo estandarizado y la curtosis estandarizada, las cuales pueden utilizarse para determinar si la 
muestra proviene de una distribución normal. Valores de estos estadísticos fuera del rango de -2 
a +2 indican desviaciones significativas de la normalidad, lo que tendería a invalidar cualquier 
prueba estadística con referencia a la desviación estándar.  En este caso, el valor del sesgo 
estandarizado se encuentra dentro del rango esperado para datos provenientes una distribución 
normal.  El valor de curtosis estandarizada se encuentra dentro del rango esperado para datos 
provenientes de una distribución normal. 
 
Tabla 48. Frecuencias para tamaño de partícula del V2O5 tratado 
 Límite Límite   Frecuencia Frecuencia Frecuencia 
Clase Inferior Superior Punto Medio Frecuencia Relativa Acumulada Rel. Acum. 
 menor o igual 0,5  0 0,0000 0 0,0000 
1 0,5 0,636364 0,568182 1 0,0833 1 0,0833 
2 0,636364 0,772727 0,704545 1 0,0833 2 0,1667 
3 0,772727 0,909091 0,840909 1 0,0833 3 0,2500 
4 0,909091 1,04545 0,977273 0 0,0000 3 0,2500 
5 1,04545 1,18182 1,11364 0 0,0000 3 0,2500 
6 1,18182 1,31818 1,25 2 0,1667 5 0,4167 
7 1,31818 1,45455 1,38636 2 0,1667 7 0,5833 
8 1,45455 1,59091 1,52273 3 0,2500 10 0,8333 
9 1,59091 1,72727 1,65909 1 0,0833 11 0,9167 
10 1,72727 1,86364 1,79545 1 0,0833 12 1,0000 
11 1,86364 2,0 1,93182 0 0,0000 12 1,0000 
 mayor de 2,0  0 0,0000 12 1,0000 
Media = 1,27924   Desviación Estándar = 0,390478 
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Esta tabla ejecuta una tabulación de frecuencias dividiendo el rango de tamaño de V2O5 tratado 
en intervalos del mismo ancho, y contando el número de datos en cada intervalo.  Las frecuencias 
muestran el número de datos en cada intervalo, mientras que las frecuencias relativas muestran 
las proporciones en cada intervalo. 
 
 
Gráfico 18. Histograma de frecuencias para el V2O5 tratado 
 
3.2.7.3.  Tratamiento estadístico para tamaño de partícula de VOPO4 
Tabla 49. Resumen estadístico para el tamaño de partícula del VOPO4 
Recuento 12 
Promedio 1,26917 
Desviación Estándar 0,442202 
Coeficiente de Variación 34,8417% 
Mínimo 0,603 
Máximo 1,9984 
Rango 1,3954 
Sesgo Estandarizado -0,127923 
Curtosis Estandarizada -0,491033 
 
Esta tabla muestra los estadísticos de resumen para tamaño VOPO4.  Incluye medidas de tendencia 
central, medidas de variabilidad y medidas de forma.  De particular interés aquí son el sesgo 
estandarizado y la curtosis estandarizada, las cuales pueden utilizarse para determinar si la 
muestra proviene de una distribución normal.  Valores de estos estadísticos fuera del rango de -2 
a +2 indican desviaciones significativas de la normalidad, lo que tendería a invalidar cualquier 
prueba estadística con referencia a la desviación estándar.  En este caso, el valor del sesgo 
estandarizado se encuentra dentro del rango esperado para datos provenientes una distribución 
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normal.  El valor de curtosis estandarizada se encuentra dentro del rango esperado para datos 
provenientes de una distribución normal. 
 
Tabla 50. Frecuencias para el tamaño de partícula del VOPO4 
 Límite Límite   Frecuencia Frecuencia Frecuencia 
Clase Inferior Superior Punto Medio Frecuencia Relativa Acumulada Rel. Acum. 
 menor o igual 0  0 0,0000 0 0,0000 
1 0 0,218182 0,109091 0 0,0000 0 0,0000 
2 0,218182 0,436364 0,327273 0 0,0000 0 0,0000 
3 0,436364 0,654545 0,545455 1 0,0833 1 0,0833 
4 0,654545 0,872727 0,763636 2 0,1667 3 0,2500 
5 0,872727 1,09091 0,981818 0 0,0000 3 0,2500 
6 1,09091 1,30909 1,2 4 0,3333 7 0,5833 
7 1,30909 1,52727 1,41818 2 0,1667 9 0,7500 
8 1,52727 1,74545 1,63636 1 0,0833 10 0,8333 
9 1,74545 1,96364 1,85455 1 0,0833 11 0,9167 
10 1,96364 2,18182 2,07273 1 0,0833 12 1,0000 
11 2,18182 2,4 2,29091 0 0,0000 12 1,0000 
 mayor de 2,4  0 0,0000 12 1,0000 
Media = 1,26917   Desviación Estándar = 0,442202 
 
Esta tabla ejecuta una tabulación de frecuencias dividiendo el rango de tamaño del VOPO4 en 
intervalos del mismo ancho, y contando el número de datos en cada intervalo.  Las frecuencias 
muestran el número de datos en cada intervalo, mientras que las frecuencias relativas muestran 
las proporciones en cada intervalo. 
 
 
Gráfico 19. Histograma de frecuencias para el fosfato de vanadilo 
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3.2.8.  Propiedades fisicoquímicas generales para cada catalizador  
 
 Tabla 51. Propiedades fisicoquímicas del pentóxido de vanadio agotado  
Propiedades Descripción  
Material Al2O3, SiO2, V5+, V3+ 
Tamaño de partícula, [mm] 1,55757 
% Vanadio 0,02 
Densidad Real [g/mL] 3,9618 
Porosidad 0,7884 
Forma Partículas irregular 
Color Verde  
 
 
Tabla 52. Propiedades fisicoquímicas del pentóxido de vanadio tratado 
Propiedades Descripción  
Material Al2O3, SiO2, V5+, V3+ 
Tamaño de partícula, [mm] 1,27924 
% Vanadio 2,3 
Densidad Real [g/mL] 3,0787 
Porosidad 0,7979 
Forma Partículas irregulares  
Color Anaranjado 
 
 
Tabla 53. Propiedades fisicoquímicas del fosfato de vanadilo 
Propiedades Descripción  
Material Al2 Al2O3, SiO2, V-O, V-OH, P-O 
Tamaño de partícula, [mm] 1,26917 
Densidad Real [g/mL] 1,7200 
Porosidad 0,6273 
Forma Partículas irregulares, esporas 
Color Amarrillo 
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Interpretación: De los resultados obtenidos en cuanto a las propiedades del catalizador 
pentóxido de vanadio agotado y tratado que se registran en la tabla 51 y 52, podemos observar 
que hay un incremento de la concentración de vanadio de 0,02% a 2,3% (datos obtenidos mediante 
absorción atómica que se adjuntan en el Anexo K), la porosidad de 0,788 a 0,798, por lo que se 
evidencia una eliminación de impurezas que desactivaron al catalizador, es por esta razón que se 
evidencia una tratamiento físico obtenido al catalizador con el mejoramiento de sus propiedades. 
Por lo que este catalizador de pentóxido de vanadio tratado en la obtención de un nuevo 
catalizador con propiedades que se registran en la tabla 53, sacando como dato relevante la 
disminución en la porosidad, pues producto de la reacción (ver ecuación (12)), se forma un 
precipitado amarillo que tiene otras propiedades en el que se aprovechó su actividad y selectividad 
catalítica para la obtención de biodiesel. 
 
 
3.3.  Evaluación de las propiedades fisicoquímica del biodiesel obtenido 
 
Para la evaluación de las propiedades fisicoquímicas del producto obtenido se utilizó la norma 
ASTM D6751 y se realizó pruebas de identificación de las características principales del producto 
mediante análisis físicos y químicos  en equipos instrumentales como espectroscopia infrarroja y 
cromatografía de gases. 
 
 
3.3.1.  Datos experimentales registrados para el biodiesel obtenido   
 
 
Tabla 54. Datos de densidad del biodiesel 
Sustancia Replica M 
[g] 
m1 
[g] 
m2 
[g] 
Biodiesel R1 25,9187 51,7771 49,6385 
R2 25,9187 51,8123 49,4213 
R3 25,9187 51,9823 49,5313 
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Tabla 55. Datos de viscosidad del biodiesel 
Sustancia Replica K 
[cst/s] 
t 
[s ] 
Biodiesel R1 0,01567 451 
R2 0,01567 423 
R3 0,01567 412 
 
 
Tabla 56. Datos de punto de inflamación para el biodiesel obtenido  
Sustancia  Replica T 
[°C] 
Biodiesel R1 140,1 
R2 140,0 
R3 140,2 
 
 
3.3.2.  Cálculos de las propiedades fisicoquímicas del biodiesel. De los datos registrados en las 
tablas 54, 55, 56, se procedió a realizar los siguientes cálculos para la evaluación de las 
propiedades fisicoquímicas del producto obtenido mediante la reacción de transesterificación 
catalítica heterogénea con fosfato de vanadilo. 
 
 
3.3.2.1.  Calculo modelo para la densidad del biodiesel R1 
 
𝑑𝑡 =  
𝑚2 − 𝑚
𝑚1 − 𝑚
 
𝑑𝑡 =  
49,6385 − 25,9187
51,7771 − 25,9187
                                                                                 
𝑑𝑡 =  0,9172                                                                                  
 
𝑑25 =  𝑑𝑡 +  0,00064 ∗ (𝑡 − 25) 
 
𝑑25 =  0,9172 +  0,00064 ∗ (20 − 25)   
(13) 
(14) 
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𝑑25 =  0,9141     
𝛿 = 𝑑25 ∗  𝛿𝐻2𝑂 [
𝑔
𝑚𝐿
] 
𝛿 = 0,9141 ∗  0,99713 
 𝛿 = 0,9115 [
𝑔
𝑚𝐿
]  
 
 
3.3.2.2.  Calculo modelo para la viscosidad de biodiesel R1  
 
 μ = K ∗ t [𝑐𝑠𝑡]   
μ = 0,01567 ∗ 451   
μ = 6,71 [𝑐𝑠𝑡] 
 
3.3.2.3.  Calculo modelo para el porcentaje de rendimiento de reacción  R1 
 
%𝑅 =  
𝑉𝑏𝑖𝑜𝑑𝑖𝑒𝑠𝑒𝑙 𝑜𝑏𝑡𝑒𝑛𝑖𝑑𝑜
𝑉𝑏𝑖𝑜𝑑𝑖𝑒𝑠𝑒𝑙 𝑡𝑒𝑜𝑟𝑖𝑐𝑜
∗ 100 
 
20 𝑚𝑙 𝑎𝑐𝑒𝑖𝑡𝑒 ∗
0,92 𝑔 𝑎𝑐𝑒𝑖𝑡𝑒
1 𝑚𝑙 𝑎𝑐𝑒𝑖𝑡𝑒
∗
1 𝑚𝑜𝑙 𝑑𝑒 𝑎𝑐𝑒𝑖𝑡𝑒
884,51 𝑔 𝑎𝑐𝑒𝑖𝑡𝑒
∗
3 𝑚𝑜𝑙 𝑑𝑒 𝐹𝐴𝑀𝐸
1 𝑚𝑜𝑙 𝑎𝑐𝑒𝑖𝑡𝑒
∗
296,17 𝑔 𝐹𝐴𝑀𝐸
1 𝑚𝑜𝑙 𝐹𝐴𝑀𝐸
∗
1 𝑚𝑙 𝐹𝐴𝑀𝐸
0,9045 𝑔 𝐴𝑀𝐸
=  20,66 𝑚𝐿 𝑏𝑖𝑜𝑑𝑖𝑒𝑠𝑒𝑙 𝑡𝑒𝑜𝑟𝑖𝑐𝑜  
 
 
%𝑅 =  
11 𝑚𝐿
20,66 𝑚𝐿
∗ 100 
%𝑅 =  53,25 
 
Nota: Para la masa molecular del aceite vegetal se va a asumir que los ácidos grasos que 
componen al triglicérido son de ácido oleico, por lo que el producto obtenido es el oleato de 
metilo. 
 
 
 
 
 
  
(15) 
(25) 
(26) 
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3.3.3.  Resultados de las propiedades físicas y químicas del biodiesel 
Tabla 57. Resultados de las propiedades físicas químicas del biodiesel obtenido 
Parámetro Norma R1 R2 R3 M 
Densidad a 25°C, [g/mL]  INEN-0035 0,9114 0,9018 0,9002 0,9045 
Viscosidad a  40 °C[cst]   ASTM D-445 7,07 6,62 6,45 6,71 
Punto de inflamación  ASTM D-93 140,1 140,0 140,2 140,1 
Contenido de Azufre [%W] ASTM D-4292 0,0027 0,0027 0,0027 0,0027 
 
Tabla 58. Experimentos efectuados para la obtención de biodiesel 
 
Ex. N° 
Aceite 
mL 
VOPO4 
3%, g 
Relación 
Metanol/ 
Aceite  
Tiempo 
H 
Volumen de 
biodiesel, mL 
Rendimiento 
% 
1 20 0,55 7,17157 4,5 11 53,25 
2 20 0,55 8 3 13 62,93 
3 20 0,55 8 6 14 67,77 
4 20 0,55 10 2,37868 13 62,93 
5 20 0,55 10 4,5 15,5 75,04 
6 20 0,55 10 4,5 15,5 75,04 
7 20 0,55 10 6,6213 15 72,62 
8 20 0,55 12 3 17 82,29 
9 20 0,55 12 6 17 82,29 
10 20 0,55 12,8284 4,5 17,5 84,72 
 
 
3.3.4.  Regresión Múltiple para el porcentaje de Rendimiento. Mediante una regresión múltiple 
lo que se busca es obtener una ecuación que me permita relacionar la variable de pendiente en 
función de las variables independientes descritas en el diseño factorial 22, esto se logra hasta que 
el coeficiente de correlación sea mayor a 0,7 para ello se propone identificar la variable 
dependiente y las variables independientes: 
 
Variable dependiente:  
 % Rendimiento de reacción (%) 
Variables independientes:  
 Relación metanol/aceite 
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 Tiempo de reacción (horas) 
 
Mediante la utilización del software estadístico STATGRAPHYCS, resultados que se muestran a 
continuación nos permitió determinar una ecuación de obtención de biodiesel en función de la 
relación metanol/ aceite y el tiempo de reacción 
 
Tabla 59. Regresión Múltiple obtenida en STATGRAPHYCS 
 
  Error Estadístico  
Parámetro Estimación Estándar T Valor-P 
CONSTANTE 15,9467 8,46366 1,88414 0,1015 
Relación 
metanol/aceite 
4,89924 0,717363 6,82952 0,0002 
Tiempo de reacción 1,54446 0,956482 1,61473 0,1504 
 
 
Fuente Suma de 
Cuadrados 
Gl Cuadrado 
Medio 
Razón-F Valor-P 
Modelo 811,016 2 405,508 24,62 0,0007 
Residuo 115,272 7 16,4674   
Total (Corr.) 926,288 9    
 
R-cuadrada = 87,5555 porciento 
R-cuadrado (ajustado para g.l.) = 83,9999 porciento 
Error estándar del est. = 4,05801 
Error absoluto medio = 3,14917 
Estadístico Durbin-Watson = 1,43625 (P=0,1223) 
Autocorrelación de residuos en retraso 1 = 0,104806 
 
La salida muestra los resultados de ajustar un modelo de regresión lineal múltiple para describir 
la relación entre % Rendimiento y 2 variables independientes.  La ecuación del modelo ajustado 
es: 
 
% Rendimiento = 15,9467 + 4,89924*Relación metanol/aceite + 1,54446*Tiempo de reacción
  
Lo que significa que hay una relación directamente proporcional entre la relación metanol/aceite 
con el porcentaje de rendimiento de la reacción de obtención de biodiesel. 
 
Puesto que el valor-P en la tabla 59: ANOVA es menor que 0,05, existe una relación 
estadísticamente significativa entre las variables con un nivel de confianza del 95,0%. 
(17) 
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El estadístico R-Cuadrada indica que el modelo así ajustado explica 87,5555% de la variabilidad 
en % Rendimiento.  El estadístico R-Cuadrada ajustada, que es más apropiada para comparar 
modelos con diferente número de variables independientes, es 83,9999%.  El error estándar del 
estimado muestra que la desviación estándar de los residuos es 4,0581.  Este valor puede usarse 
para construir límites para nuevas observaciones. El error absoluto medio (MAE) de 3,14917 es 
el valor promedio de los residuos.  El estadístico de Durbin-Watson (DW) examina los residuos 
para determinar si hay alguna correlación significativa basada en el orden en el que se presentan 
en el archivo de datos.  Puesto que el valor-P es mayor que 0,05, no hay indicación de una auto 
correlación serial en los residuos con un nivel de confianza del 95,0%.   
 
Para determinar si el modelo puede simplificarse, note que el valor-P más alto de las variables 
independientes es 0,1504, que corresponde al Tiempo de reacción.  Puesto que el valor-P es mayor 
o igual que 0,05, ese término no es estadísticamente significativo con un nivel de confianza del 
95,0% o mayor, dato que se explica en el siguiente gráfico: 
 
 
Gráfico 20. Efectos principales para % de rendimiento de reacción  
 
Como se observa en el gráfico 20. El principal efecto que influye en el % de rendimiento de 
reacción de obtención de biodiesel es la relación metanol/aceite ya que tiene mayor pendiente por 
lo que si aumentamos la relación metanol/aceite aumenta en mayor proporción el % de 
rendimiento de reacción.  
 
 
3.3.5.  Superficie de respuesta obtenida. Mediante el uso del software estadístico 
STATGRAPHYCS y un diseño factorial 22 de composición central explicado en el acápite 1.8, 
se obtuvo una superficie de respuesta la misma que nos ayuda a interpretar de una forma visual y 
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calcular los puntos óptimos para la obtención de biodiesel en función de la variación del tiempo 
de reacción y la relación metanol/aceite, la variable respuesta de optimización se determinó en el 
rango de operabilidad del diseño de experimentación el mismo que es explicado en el acápite 
2.6.2. Para la determinación del punto óptimo de rendimiento de reacción de obtención de 
biodiesel estos fueron los pasos que se siguieron en el programa: 
 
Paso 1: Definir las variables respuesta a ser medidas 
Tabla 60. Definir variable respuesta  
Nombre Analizar Objetivo Destino Impacto Sensibilidad 
% Rendimiento de reacción  Media Maximizar  3,0 Medio 
 
Paso 2: Definir los factores experimentales que van a variar 
Tabla 61. Definir factores experimentales 
Nombre Unidades Tipo Papel Bajo Alto 
A:Relación metanol/aceite  Continuo Controlable 8,0 12,0 
B:Tiempo de reacción Horas Continuo Controlable 3,0 6,0 
 
Paso 3: Seleccione el diseño experimental 
Tabla 62. Diseño experimental factorial  
Tipo of Diseño Puntos 
Centrales 
Punto 
Central 
Diseño es 
Factores Tipo Por Bloque Colocación Aleatorizado 
Proceso Diseño de compuesto central: 
2^2+est 
2 Aleatorio Sí 
 
Número de Total Total Error 
Replicaciones Ejecuciones Bloques D.F. 
0 10 1 4 
 
 
Paso 4: Indicar el modelo inicial a ajustar a los resultados del experimento 
Tabla 63. Ajuste de resultados del experimento 
Factores Modelo Coeficientes Efectos 
excluidos 
Proceso cuadrático 6 0 
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Paso 5: Analizar los resultados del experimento 
Tabla 64. Resultados del experimento 
Modelo % Rendimiento 
Transformación Ninguno 
Modelo d.f. 5 
P-valor 0,0322 
Error d.f. 4 
Stnd. Error 4,56056 
R-cuadrado 91,02 
Adj. R-cuadrado 79,79 
 
Paso 6: Optimizar las respuestas 
Tabla 65. Valores de respuesta y óptimo 
Respuesta Optimizado Predicción Inferior 95,0% Limite Superior 95,0% Límite 
% Rendimiento Si 85,5662 74,5609 96,2957 
 
Tabla 66. Factores establecidos y óptimos 
Factor Establecimiento 
Relación 
metanol/aceite 
12,8266 
Tiempo de reacción 4,88511 
 
 
Gráfico 21. Superficie de respuesta para % de rendimiento de reacción 
Superficie de Respuesta Estimada
7,1 8,1 9,1 10,1 11,1 12,1 13,1
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Interpretación: En el gráfico 21, se observa un prisma rectangular provisto de 3 dimensiones X, 
Y, Z, donde el eje de las X se representa el factor A relación metanol/aceite, entre los rangos de 
operabilidad relación 7,1 y 13,1. En el eje de la Y tenemos el factor B el tiempo de reacción el 
cual fue operado desde 2,3 horas hasta 7,3. Mientras que para el eje de las Z tenemos el % de 
rendimiento de reacción en una escala de 46 a 96, donde 86 es el punto más alto, es decir el valor 
esperado. Dentro de la gráfica tridimensional se observa una superficie de respuesta creada como 
respuesta a la relación cantidad de aceite metanol y tiempo de reacción dentro de los rangos de 
operabilidad experimental en la que podemos determinar como punto óptimo de porcentaje de 
reacción al punto de inflexión de la superficie. Punto que fue calculado por el programa estadístico 
y que se muestra en la tabla 66. 
 
 
3.3.6.  Comparación por cromatografía de gases entre el aceite y el biodiesel. Como se observa 
en el gráfico 21, se realizó una destilación simulada (SimDist), la cual es una técnica de 
cromatografía de gas, que simula los resultados de una torre de destilación, separando crudos u 
otras mezclas multicomponentes en fracciones componentes por sus diferentes puntos de 
ebullición 
 
 
Gráfico 22. Cromatógrafo  de gases para: a) Aceite y b) Biodiesel 
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Al observar los cromatogramas de gases obtenidos para el aceite de frituras pre tratado podemos 
ver una zona  para el tiempo de retención de 15 a 25 min y numero de carbonos 38 a 62, la misma 
que es representativa para la presencia de triglicéridos. Mientras que para el producto de reacción 
transesterificación obtenido muestra la presencia de tres zonas, la primera relacionada con la 
presencia de monoglicéridos en el tiempo de retención de 5 a 10 min y entre 12 a 25 átomos de 
carbono, la segunda zona constituida por diglicéridos a 13 en el tiempo de retención de 14 a 17 y 
entre 32 a 42 átomos de carbono, y finalmente una tercera zona por triglicéridos comprendido 
entre el tiempo de retención de 17 a 24 y entre 48 a 62 átomos de carbono. Es por esta razón que 
el producto obtenido se trata de biodiesel, puesto que químicamente se describe como compuestos 
orgánicos de ésteres mono alquílicos de ácidos grasos de cadena larga y corta. 
 
En la tabla 67 se realizó una interpretación de los posibles compuestos formados por la reacción 
mediante la similitud con los cromatogramas publicados en [44], [45]. 
 
Tabla 67.  Resultados por cromatografía de gases para el biodiesel obtenido 
N Tiempo de 
retención [min] 
Numero de 
Carbonos 
Posible Compuesto 
1 2 9 Octanoato de metilo 
2 6 18 Estearato de metilo 
3 6 18 Oleato de metilo  
4 7 20 Linoleato de metilo 
5 8 22 Araquilato de metilo 
6 14 38 1,2-diestearoil glicerol 
7 15 42 1,2-dioleil glicerol 
8 16 44 1-linoil-2-oleil glicerol 
9 18 54 1,2,3-tripalmitoil glicerol 
10 19 60 1,2,3-Trioleil glicerol 
11 20 62 1-estearil-2-oleil-3-palmitoil glicerol 
 
 
3.3.7.  Espectroscopia infrarroja entre el biodiesel obtenido y diésel. Mediante espectroscopía 
infrarroja lo que se quiere es comprobar que el producto obtenido mediante la reacción de 
transesterificación catalítica heterogénea utilizando fosfato de vanadilo como catalizador es 
biodiesel. Es por esta razón que al espectro obtenido para el biodiesel se lo comparó con un 
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espectro para biodiesel teórico y se superpuso con un espectro  realizado al diésel Premium 
comercializado a nivel nacional, con el objetivo de comprobar mediante espectroscopía si hay o 
no similitud entre los espectros como se muestra a continuación. 
 
 
 
Gráfico 23. Espectro IR para biodiesel obtenido 
Interpretación: Al observar el gráfico 23, se identifica la presencia del grupo funcional Ester, 
pues es típico a 1743 cm-1, con un porcentaje de transmitancia de 5,3 % lo que evidencia una alta 
concentración del grupo éster, cabe recalcar que también se evidencia picos pronunciados a 2900 
cm-1, 2800 cm-1, y entre 1400 cm a 725 cm-1.  
 
Gráfico 24. Espectro IR para diésel 
C=O 
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Interpretación: Lo más relevante en este espectro con respecto al biodiesel es que no se identifica 
el grupo Ester identificado a 1740 cm-1, pues el diésel es un producto de cadena alifática abierta, 
lo que sí es notorio la coincidencia entre los picos de biodiesel y diésel a 2900 cm-1 con un alta 
concentración del mismo pues su transmitancia es 3% igual a la del biodiesel. 
 
Gráfico 25. Comparación de espectros IR para biodiesel (negro) y diésel (rojo) 
Interpretacion: La sobreposcion del espctro IR para biodisel y diesel como se muestra en grafico 
25, nos indica que hay una tendencia de similitud entre los dos espectros pues hay coincidencia 
representativa en diferente picos como los identificados a 2900, 2800, 1400, 700 cm-1, 
evidenciandose la ausencia principal del grupo funcional ester representantivo del biodiesel a los 
1740 cm-1 en el espectro del diesel  
 
 
Gráfico 26. Espectro IR para biodiesel teórico 
Interpretación: Lo que se hizo fue realizar una identificación de los picos representativos para 
un espectro típico de biodiesel el mismo que se muestra en el gráfico 25, y mediante una inter 
C=O 
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comparación de espectros que se muestra en la tabla 69 entre el biodiesel teórico de referencia, el 
diésel, y el biodiesel obtenido, se puede decir que el producto obtenido de la reacción de 
transesterificación catalítica heterogénea es biodiesel  
Tabla 68. Comparación de espectros IR para el biodiesel obtenido, teórico y diésel 
N Picos en espectro IR 
Biodiesel obtenido 
Picos en espectro IR 
Biodiesel teórico 
Picos en espectro IR 
Diésel  
1 3466,37 cm-1, 49,77 %T 3468 cm-1, 87 %T 3437,19 cm-1, 57,1 %T 
2 3009,81 cm-1, 34,75 %T 3008 cm-1, 26 %T  
3 2927,36 cm-1, 3 %T 2925 cm-1, 7 %T 2928,36 cm-1, 3 %T 
4 2855,68 cm-1, 9,5 %T 2854 cm-1, 8 %T 2927,36 cm-1, 3 %T 
5 2676,93 cm-1, 67,40 %T 2680 cm-1, 85 %T 2870,30 cm-1, 9,2 %T 
6 2676,93 cm-1, 67,40 %T 2680 cm-1, 85 %T 2670,30 cm-1, 52 %T 
7 1743,86 cm-1, 5,32 %T 1744 cm-1, 6 %T  
8 1654,04 cm-1, 63,36 %T 1656 cm-1, 83 %T 1613,13 cm-1, 59,13 %T 
9 1464,87 cm-1, 30,60 %T 1463 cm-1, 27 %T 1458,00 cm-1, 28,39 %T 
10 1437,58 cm-1, 33,00 %T 1436 cm-1, 33 %T  
11 1363,89 cm-1, 45,32 %T 1397 cm-1, 45 %T 1375,62 cm-1, 43,91 %T 
12 1172,07 cm-1, 24,45 %T 1169 cm-1, 13 %T  
13 723,54 cm-1, 49,99 %T 723 cm-1, 45 %T 742,30 cm-1, 56,93 %T 
 
3.3.8.  Propiedades fisicoquímicas generales del biodiesel obtenido 
 
Tabla 69. Propiedades fisicoquímicas del biodiesel obtenido 
Parámetro Norma Biodiesel 
obtenido 
Requisitos 
Biodiesel * 
Requisitos 
Diésel** 
Densidad a 25°C, [g/mL]  INEN-0035 0,9045 0,86-0,90 0,86-0,9 
Viscosidad a  40 °C[cst]   ASTM D-445 6,72 3,5-5 2,5-6 
Punto de inflamación [°C] ASTM D-93 140,1 >120 >51 
Contenido de Azufre [%W] ASTM D-4294 0,00027 <0,001 <0,05 
Corrosión a la lámina de Cu ASTM D-130 1 3 3 
Poder calorífico [MJ/kg] ASTM D-240 38,3014 ≈37,5000 ≈43,0000 
*NTE INEN 2482 (2009) (Spanish): Biodiesel. Requisitos  
** NTE INEN 1489 (2012) (Spanish): Productos derivados del petróleo. Diesel. Requisitos 
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Interpretación: Como se puede observar en la tabla 69 las propiedades fisicoquímicas realizadas 
al biodiesel obtenido por transesterificación catalítica heterogénea con fosfato de vanadilo, 
cumple con los requerimientos para biodiesel descrita por la norma ASTM D 6751, en las que se 
evidencia solo un aumento significativo en la viscosidad pues se reporta 6,72 cst y la requerida es 
hasta 5 cst, esto se debe a que la materia prima utilizada es aceite de frituras usado, el mismo que 
inicialmente presenta una alta viscosidad por ser un aceite ya rancio debido a la alta presencia de 
ácidos grasos libres, es por esta razón que su peso molecular es alto y por lo tanto su viscosidad 
es alta también luego del proceso de transesterificación. El punto de inflamación registrada a 140 
°C que a esta temperatura se generan vapores del combustible los cuales se hacen inflamables, lo 
que hace posible la identificación de cadenas largas de carbono de más de 18 Carbonos, también 
nos dice que se puede almacenar a condiciones normales pues la temperatura es muy alta. 
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4.  DISCUSIÓN 
 
 
4.1.  Aceite de frituras  
 
 El aceite de frituras utilizado como materia prima para la producción de biodiesel presentó 
algunas características propias de su naturaleza derivada de su uso en el cocimiento de 
alimentos, por lo que para su aplicación como materia prima en el proceso de obtención de 
biodiesel se sometió a un tratamiento previo, destacándose los siguientes parámetros 
medidos de acuerdo a normas nacionales e internacionales:  
Tabla 70. Interpretación de resultados para el aceite de frituras 
Parámetro Aceite de 
frituras 
crudo 
Aceite de 
frituras 
tratado 
Norma Interpretación  
Índice de 
acidez,  
[mg NaOH/g de 
aceite] 
1,403 1,064 INEN ISO 
660 
El aceite de frituras crudo presenta un alto 
contenido de ácidos grasos libres y después 
del tratamiento debido a una reacción de 
neutralización en el filtro de celulosa se 
disminuye en un 4% el índice de acidez. 
Índice de 
saponificación, 
[mg NaOH/g 
aceite]  
89,97 83,41 INEN  
ISO 3657 
El alto índice de saponificación en el aceite 
crudo y tratado favorecen al proceso de 
saponificación, en lugar de formar biodiesel 
% de humedad 0,207 0,106 NMX 211 La disminución de la humedad en el aceite 
tratado favorece el % de conversión del 
aceite en biodiesel, en lugar de formar 
biodiesel 
Viscosidad, 
[Pa*s] 
0,1162 0,094 Reómetro La disminución en la viscosidad del aceite 
nos muestra un aceite homogéneo en su 
composición, para la reacción de biodiesel, 
ya que no tiene sólidos y las impurezas están 
reducidas 
: 
  
 
115 
 
 Es importante destacar que para el tratamiento del aceite de frituras se utilizó el esquema de 
tratamiento que se detalla en la tabla 71 y para su caracterización se utilizó técnicas de 
análisis instrumental que se muestra e interpreta en la tabla 72 a continuación 
 
Tabla 71. Esquema para el tratamiento del aceite de frituras 
Orden  Proceso Resultados e Interpretación  
1 Secado Mediante esta operación se logró disminuir la cantidad de 
humedad presente en el aceite de frituras a 1,04%, pues la 
presencia de humedad limita la reacción de obtención de 
biodiesel con la formación de productos indeseables. 
2 Filtración  Se utilizó un filtro de celulosa que retiene 8,5g por cada litro 
de aceite crudo, esto permite homogenizar el aceite para su 
utilización como materia prima. 
3 Neutralización 
acido-base 
Esta reacción de neutralización se produce entre los ácidos 
grasos libres del aceite crudo y el grupo hidroxilo presente en 
el medio filtrante fabricado de esferas de celulosa en una 
solución 1% de NaOH, disminuyendo de 14 a 10.6 % el índice 
de acidez, reduciendo con ello la posibilidad del proceso 
limitante de saponificación. 
 
 
Tabla 72. Técnicas de análisis instrumental para el aceite de frituras  
Análisis  Resultados e Interpretación  
Cromatografía de 
gases  
El cromatograma gaseoso obtenido para el aceite de frituras tratado. (Ver 
Gráfico 22), indica que está compuesto por átomos de carbono 
comprendidos entre 42 y 66, en un tiempo de retención 15 a 22 minutos. 
Zona que es característica para triglicéridos como la trioleina, 
tripalmitina, triestearina etc 
Reología  Como se observa en los gráficos 2 y 3, la viscosidad real obtenida para 
el aceite de frituras indica que su modelo reológico se aproxima a un 
fluido newtoniano, puesto que la viscosidad no cambia con el tiempo. 
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4.2.  Catalizador 
 
 Para obtener el fosfato de vanadilo como catalizador para la reacción de transesterificación 
se realizó el siguiente esquema explicativo: 
 
 
Tabla 73. Esquema para la obtención de fosfato de vanadilo 
Etapas Proceso 
1 Trituración del V2O5 agotado del proceso de producción de ácido sulfúrico 
2 Eliminación de azufre del V2O5 agotado triturado mediante combustión   
3 Eliminación de otros contaminantes mediante calcinación  
4 Reacción de V2O5 tratado con ácido fosfórico al 85% en medio acuoso, estimado por 
presión sonora para obtener fosfato de vanadilo  
5 Separación  del fosfato de vanadilo obtenido en la reacción sonoquímica  
6 Eliminación de exceso de agua en el fosfato de vanadilo 
7 Purificación de fosfato de vanadilo por calcinación  
8 Caracterización del fosfato de vanadilo obtenido 
 
El fosfato de vanadilo constituye el catalizador final, para el proceso de transesterificación 
heterogénea para la producción de biodiesel. 
De este esquema realizado para la obtención de fosfato de vanadilo, las etapas críticas son:  
Etapa 2: durante la combustión de azufre en el microondas se generan grandes cantidades de 
gases es por esto que la reacción se realizó en una campana extractora de gases. 
Etapa 4: En la reacción se tiene como limitantes la cantidad de reactivos y el control de las 
condiciones de presión y temperatura.  
 
 No se conoce la pureza del fosfato de vanadilo, debido a que no se cuenta con los equipos 
necesarios complejos y sensibles a las variaciones de los parámetros exigentes de control, 
por lo que una exhaustiva caracterización se lo realizara cuando tengamos laboratorios de 
mayor sofisticación. Es por esto que cabe destacar que al catalizador se realizó una  
caracterización de tipo general mediante: microscopia óptica, espectroscopia infrarroja, 
porosidad.  
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 Como se muestra en la superposición de espectros para el pentóxido de vanadio que se 
muestra en el gráfico 13, después del tratamiento físico realizado al catalizador existe una 
disminución del porcentaje de absorbancia para el grupo V-O de 42% a 26,39, por lo que 
existe se evidencia un aumento en la concentración de vanadio en el catalizador tratado.  
 
 
4.3.  Reacción de transesterificación catalítica  
 
 Para obtener biodiesel a partir de aceite de frituras utilizando fosfato de vanadilo como 
catalizador heterogéneo se realizó el siguiente esquema explicativo: 
 
Tabla 74. Esquema para la obtención de biodiesel 
Etapa Proceso 
1 Diseño multifactorial 22 con composición central en Statgraphics para la determinación 
del número de experimentos en función de la relación metanol/aceite y tiempo de reacción    
2 Reacción de transesterificación catalítica heterogénea con fosfato de vanadilo como 
catalizador sólido, aceite de frituras tratado y metanol para obtener biodiesel según la 
reacción que se observa en la figura 1. 
3 Separación por decantación de las fases formadas en la reacción  
4 Purificación y eliminación del exceso de metanol mediante un lavado con agua al 
biodiesel obtenido  
5 Eliminación del exceso de agua por secado  
6 Caracterización del biodiesel obtenido 
 
De este esquema realizado para la obtención de obtención de biodiesel, las etapas críticas 
son:  
Etapa 2: En la reacción se tiene como limitantes la cantidad de reactivos y fundamentalmente 
el control de presión y temperatura puesto que al ser un proceso de transesterificación 
catalítica heterogénea se necesita de altas temperaturas y presiones que por seguridad no se 
pueden controlar en el reactor utilizado. 
 
 El rendimiento de la reacción de obtención de biodiesel está afectada por cuatro parámetros 
fundamentales, la cantidad de catalizador, la temperatura, la relación metanol/aceite y el 
tiempo de reacción es por esta razón que se debía utilizar un diseño experimental completo de  
24, donde tenemos 4 factores con dos niveles cada uno, pero al tener un reactor que soportar 
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máximo 100 PSI de presión por cuestiones de seguridad se optó por realizar la 
experimentación a 80 PSI y 115 °C, pues a estas condiciones ya se obtiene biodiesel con 
rendimientos mayor al 52% como se observa en la tabla 51.  Cabe mencionar que la cantidad 
de catalizador fijada al 3% se debió experimentar con 3%, 5% y 7% de catalizador observando 
que no existe una dependencia significante en la obtención de biodiesel, es por esta razón 
operacional que se realizó un diseño experimental factorial 22 como se muestra en la tabla 16, 
donde se tienen dos factores independientes que son tiempo de reacción y la relación 
metanol/aceite experimentados a dos niveles cada uno. 
 
 Para el biodiesel obtenido por el proceso de transesterificación, es importante destacar los 
parámetros obtenidos, que se detallan a continuación: 
 
Tabla 75. Interpretación de resultados para el biodiesel obtenido 
Parámetro Norma Biodiesel 
obtenido 
Interpretación  
Densidad a 
25°C, [g/mL]  
INEN-
0035 
0,9045 El valor relativamente alto, es un valor aceptado que se 
encuentra dentro del rango según la norma ASTM D 6751 para 
biodiesel. Aproximadamente con un API de 28 lo que significa 
que es un diésel pesado 
Viscosidad a  40 
°C[cts.]   
ASTM 
D-445 
6,72 Valor alto de viscosidad, que corrobora su valor alto de 
densidad. También evidencia la presencia de esteres metílicos 
saturados de cadenas largas de carbonos,  
Punto de 
inflamación 
[°C] 
ASTM 
D-93 
140,1 Valor alto con respecto al diésel, pues no existe la presencia de 
compuestos volátiles de cadena corta, por lo que el exceso de 
metanol fuel eliminado en el tratamiento.  
Contenido de 
Azufre [%W] 
ASTM 
D-
4294 
0,00027 Valor muy importante pues está muy por debajo de los límites 
máximos permisibles, es insignificante frente a la cantidad que 
presenta normalmente los combustibles de origen fósil que 
debe ser inferior a 50 ppm.  
Corrosión a la 
lámina de Cu 
ASTM 
D-130 
1a Producto ligeramente corrosivo a la lámina de cobre 1a, como 
dice la norma. 
Poder calorífico 
[MJ/kg] 
ASTM 
D-240 
38,3014 Representa la energía que se libera por la reacción de 
combustión, valor muy por debajo del diésel que libera 43 
MJ/kg 
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 En el gráfico 22, se detalla el cromatograma de gases, registrado para el producto de 
transesterificación catalítica heterogénea es notoria la diferenciación de tres zonas de relación 
número de carbonos y tempo de retención. La zona 1 entre 42 -66 átomos de carbono y 17 a 
22 min típica para componentes triglicéridos, en la que se destaca la disminución de la 
intensidad de la señal que probablemente cuantifica una relación de disminución de 
concentración de triglicéridos. En la zona 2 entre 32-38 átomos de carbono y 15-16 min típica 
para diglicéridos se detectan tres señales correspondientes a tres tipos de diglicéridos de los 
ácidos correspondientes. La relación de intensidades es menor que la característica para 
triglicéridos después del proceso de transesterificación. En la zona 3 comprendida entre 18 a 
22 átomos de carbono y 7 a 10 min se registra la zona típica para monoglicéridos y esteres de 
ácidos grasos generados durante el proceso en la que se destaca una alta señal entre 18, 19, 20 
y 21 átomos de carbono que permiten corroborar la generación de metil esteres de ácidos 
grasos (FAME) en las condiciones catalíticas descritas. Es relevante el incremento de las 
señales en estas zonas pues se asocia con la concentración de los componentes en la mezcla 
de biodiesel mostrando relaciones entre 4,5:2:2  para monoglicéridos, diglicéridos y 
triglicéridos respectivamente. 
 
 Al superponer el espectro IR para el biodiesel obtenido con el espectro IR de una muestra de 
diésel como se observa, en el grafico 25, se registran picos similares en  3470  cm-1, 2930     
cm-1, 2860  cm-1, 2680 cm-1,1650 cm-1, 465 cm-1, 1365 cm-1, 730 cm-1, es por esta razón que 
el biodiesel tiene propiedades fisicoquímicas parecidas al diésel, cabe señalar que el diésel no 
presenta ningún pico a 1740 cm-1 (Ver Anexo L) pues es el pico perteneciente al grupo 
funcional éster el cual es  propio y característico del biodiesel 
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5.  CONCLUSIONES 
 
 
5.1.  Conclusiones generales 
 
 De acuerdo con lo indicado en el presente estudio se afirma que se cumplió con el objetivo 
propuesto en la formulación de la tesis, el cual fue obtener biodiesel a partir de aceites de 
frituras mediante transesterificación catalítica heterogénea con un nuevo catalizador en este 
caso el catalizador es fosfato de vanadilo.. 
 
 En el Anexo H, se presenta un  diagrama de bloques que integra de forma organizada las tres 
etapas fundamentales para el proceso de obtención de biodiesel que son: el tratamiento del 
aceite de frituras, la obtención de fosfato de vanadilo y la reacción de transesterificación 
catalítica heterogénea. 
 
  
5.2.  Conclusiones para el tratamiento del aceite de frituras 
 
 El aceite de frituras es una materia prima adecuada para la reacción de transesterificación 
previo a un tratamiento de homogenización de eliminación de sólidos, índice de acidez y 
humedad. 
 
 Esta afirmación se demuestra mediante un análisis de cromatografía de gases realizado al 
aceite de frituras, que se registra en el Gráfico 22, donde se reconoce la presencia de 
triglicéridos en el tiempo de retención entre 15 a 22 minutos y 38 a 66 átomos de carbono 
que es característico para este tipo de compuesto, mientras que los ácidos grasos libres se 
estima que se encuentra a los 7 minutos de retención y entre  17 a 19 átomos de carbono. 
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5.3.  Conclusiones para el catalizador 
 
 El fosfato de vanadilo presenta propiedades catalíticas por su selectividad catalítica en la 
producción de metil esteres y la disminución de co-productos como la glicerina y jabón pues 
el porcentaje de rendimiento de reacción es mayor a 52%, resultados que se observan en la 
tabla 58. 
 
 Se demuestra que partiendo de pentóxido de vanadio tratado, ácido fosfórico en medio 
acuoso y mediante una reacción sonoquímica es factible obtener fosfato de vanadilo con un 
porcentaje de rendimiento de reacción aproximado de 80% en 3 horas, catalizador solido que 
sirva para la obtención de biodiesel 
 
 La caracterización de un catalizador es complejo por las diversas propiedades sobretodo 
estructurales que se debe determinar, de ahí que se hace necesario que paulatinamente la 
Universidad apoye la realización de este tipo de estudios, para construir laboratorios 
tecnológicos de punta para la evaluación y caracterización de catalizadores sólidos. 
 
 
5.4.  Conclusiones para el proceso de transesterificación catalítica heterogénea  
 
 Si se coloca en un reactor 3% de fosfato de vanadilo, una relación molar aceite metanol 
1:12,83 a 115 °C durante 4,85 horas se obtiene un rendimiento de reacción de biodiesel 
aproximadamente 82,43 %, siendo esta las condiciones óptimas operables como superficie 
de respuesta generado en el software estadístico STATGRAPHICS, lo que permite advertir 
que este tipo de procesos es de alta conversión y selectividad. 
 
 Las variables estudiadas como: la relación metanol aceite (1:8 y 1:12), el tiempo de reacción 
(3 a 6 horas), la cantidad de catalizador (3%), la temperatura (115 °C) y la presión (80 PSI), 
deben ser consideradas en un experimento de mayor alcance, para perfeccionar el proceso 
de obtención de biodiesel. 
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 Las condiciones de presión y temperatura constante fueron definidas estrictamente por 
consideraciones de seguridad, factor que se transformó en elemento a considerar dada las 
limitaciones de los equipos utilizados. 
 
 Los ensayos de cromatografía (ver diagrama 22) y el espectrograma infrarrojo (ver gráfico 
25), comparados entre el patrón diésel (de origen pétreo) y el biodiesel obtenido en el estudio 
lleva a concluir que este último producto efectivamente es un combustible del tipo del diésel 
pétreo, razón por la cual, también se concluye que el objetivo de la investigación que es 
obtener biodiesel se cumplió.  
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6.  RECOMENDACIONES 
 
 Realizar un post tratamiento  y evaluación  las características fisicoquímicas de la glicerina, 
obtenida como subproducto del proceso de transesterificación, el cual puede ser utilizada en 
múltiples procesos, como la elaboración de plásticos biodegradables. 
 
 Para trabajos de investigación sobre catálisis heterogénea es necesario que se disponga con 
laboratorios que cuenten con equipos que facilite el estudio como son: termo balanza, 
espectrofotómetro de masas, microscopio electrónico de barrido, espectrofotómetro de 
Raman etc. 
 
 Un factor muy importante en la reacción de transesterificación catalítica heterogénea es la 
temperatura que para este trabajo de investigación se mantuvo constante por limitaciones y 
seguridad del equipo, por esta razón se debería diseñar y construir un rector con todos los 
elementos de proceso y de control, que sea adecuado o recomendado al proceso  
 
 Sería conveniente que el pentóxido de vanadio agotado en el proceso de producción de ácido 
sulfúrico conocer sus propiedades catalíticas que pudiere ser utilizado en el proceso de 
transesterificación  
 
 Se recomienda la modificación del diseño factorial experimental a un  diseño factorial 
completo 24, que permita integrar todas las variables que influyen en el proceso catalítico 
para la obtención de biodiesel. 
 
 Analizar las propiedades del fosfato de vanadilo después de la reacción de transesterificación 
catalítica heterogéneo, para determinar la conveniencia de su regeneración, todo esto 
obviamente contando con una caracterización completa que incluya composición, estructura 
y sus efectos sobre la selectividad, actividad y conversión 
 
 Debido a que el biodiesel obtenido es un producto pesado (Aprox. 28 API), se recomienda 
que el producto sea mezclado con diésel (Aprox. 37 API) medidos a la temperatura de 
referencia 60°F, en un porcentaje que permita asegurar buenas condiciones de combustión 
en el motor de compresión, particularidad que se regula mediante el índice de cetano según 
la norma ASTMD-613
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ANEXO A. Elaboración del filtro de celulosa 
 
 
Figura A.1. Pesado hidróxido de Sodio   Figura A.2. Solución de NaOH al 1% 
 
Figura: A.3. Retazos de papel periódico Figura: A.4. Papel periódico en solución 
de NaOH (1%) 
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Figura A.5. Botella cortada llanas de esferas       Figura A.6. Filtros de celulosa 
de papel como medio filtrante  
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ANEXO B. Tratamiento físico para el pentóxido de vanadio agotado 
 
 
Figura B.1. Trituración del pentóxido    Figura B.2. Combustión en microondas 
de vanadio 
 
 
Figura B.3. Calcinación en una mufla          Figura B.4. Pentóxido de vanadio tratado  
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ANEXO C. Obtención de fosfato de vanadilo 
 
 
Figura C.1. Pesado de V2O5 tratado            Figura C.2. a) Solución de V2O5 b) Agua  
 
 
Figura C.3. a) Solución V2O5 con ácido   Figura C.4. Reactor con ultrasonido 
b) Ácido fosfórico al 85% 
 
 
 
q) b) 
q) b) 
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Figura C.5. Solución de fosfato de vanadilo         Figura C.6. Fosfato de vanadilo precipitado 
 
 
Figura C.7. Filtración al vacío    Figura C-8. Fosfato de vanadilo 
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ANEXO D. Determinación de las propiedades fisicoquímicas del aceite 
 
 
Figura D.1. Determinación de la Humedad    Figura D.2. Filtración del aceite 
 
 
Figura D.3. Solidos suspendidos retenidos     Figura D.4. Densidad método del picnómetro 
 
 
  
 
137 
 
 
Figura D.5. Índice de acidez    Figura D.6. Índice de saponificación  
 
 
Figura D.5. Reómetro para viscosidad  
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ANEXO E. Caracterización del catalizador 
 
 
Figura E.1. Catalizadores a) fosfato de vanadilo  Figura E.2. Densidad real y aparente 
b) V2O5 agotado c) V2O5 tratado 
 
 
Figura E.3. Equipo de espectroscopia Infrarroja 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
b) 
c) 
a) 
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ANEXO F. Microscopia electrónica  para los catalizadores 
 
 
Figura  F.1. Imagen de microscopía óptica para el pentóxido de vanadio agotado 
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Figura F.2. Imagen de microscopía óptica para el pentóxido de vanadio tratado 
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Figura F.3. Imagen de microscopía óptica para el fosfato de vanadilo 
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ANEXO G. Obtención de biodiesel y determinación de sus propiedades fisicoquímicas 
 
 
Figura G.1. Metanol Figura G.2. Fosfato de vanadilo en el 
reactor 
 
 
Figura G.3. Aceite de frituras en el reactor         Figura G.4. Reactor para transesterificación  
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Figura G.5. Viscosidad cinemática   Figura G.6. Determinación de azufre  
 
 
Figura G.7. a) Biodiesel b) glicerina   Figura G.8. Lavado de biodiesel 
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Figura G.9. Corrosión a la lámina de cobre  Figura G.10. Cromatografía de gases  
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ANEXO H. Diagrama de flujo para la obtención de biodiesel 
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Figura H.1. Diagrama de flujo para la obtención de biodiesel 
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ANEXO J. Artículo científico la producción de biodiesel con fosfato de vanadilo 
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Traducción del resumen del artículo científico  
 
Fosfato de vanadilo catalizador en la producción de biodiesel 
 
Resumen 
 
Se ha investigado la posibilidad de utilizar catalizadores basados en fosfato de vanadilo (VOP) 
para la producción de biodiesel. Los catalizadores de fosfato de vanadio han resultado muy activos 
en la reacción de trans-esterificación de triglicéridos con metanol, a pesar de su limitada área de 
superficie especíﬁca. 
  
Se ha detectado experimentalmente una lenta desactivación de los catalizadores en las 
condiciones de reacción, pero el catalizador se puede regenerar fácilmente por calcinación en aire. 
  
La inﬂuencia del tratamiento de calcinación sobre la estructura superficial y, consecuentemente, 
en sus desempeños catalíticos fue profundamente investigada. 
 
Tanto el catalizador usado como fresco fueron caracterizados mediante diversas técnicas, tales 
como BET, difracción de rayos X (XRD), espectroscopía ultravioleta de reflectancia difusa, 
(DRUV) y laser Raman (LRS).  
 
Los resultados de la caracterización revelaron que la desactivación se debe a una progresiva 
reducción de las especies de vanadio (V) desde V5+ hasta V4+ y V3+ por el metanol. 
 
Mediante la comparación del funcionamiento catalítico de VOP con otros catalizadores 
heterogéneos reportados en la literatura, se puede concluir que los catalizadores VOP pueden ser 
utilizados industrialmente para la producción de biodiesel. Debe considerarse, en perspectiva, que 
su desempeño catalítico puede ser optimizado y mejorado. 
Copyrights 2006 Elsevier B.V. Todos los derechos reservados  
 
Palabras claves (descriptores) trans-esterificación, biodiesel, fosfato de vanadilo, catálisis 
heterogénea  
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ANEXO K. Resultados de absorción atómica para los catalizadores 
 
 
Figura K.1. Absorción atómica para el V2O5 agotado 
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Figura K-2. Absorción atómica para V2O5 tratado 
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ANEXO L. Artículo Científico sobre espectroscopia infrarroja  para el biodiesel 
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